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(57) Abstract: The invention relates to the use of graft copolymers 
d3 obtained by radical graft copolymeiisation of a) at least one open- 

chained N-vinylamide compound of general formula (1) wherein R^ 
R^, R-' represents H or Ci- C^-alkyl and b) optionally, one or several 
n '^^^..^^'^ ( 0 other copolymerizeable monomers on a polymer graft base c) for cos- 

metic applications, with the proviso that if the polymer graft base is 
00 ' ^ a compound containing poly ether, the copolymerizeable polymer b) 

does not represent vinylester. 

^^^^ 

(57) Zusammenfassung: Verwendung von Pfropfcopolymerisaten, die erhMltlich sind duich radikalische Pfinopfcopolymerisaten 
von a) mindestens einer offenkettigen N-Vinylamidverbindung der allgemeinen Formel (I), wobei R^ R^ R^ = H oder Ci- bis Q-Al- 
kyl bedeuten, und b) gegebenenfalls eines oder mehreren weiteren copoljrmerisierbaren Monomeren auf eine polymere Pfropfgrund- 
lage c), fUr kosmetische Anwendungen, mit der MaBgabe, da6 falls die polymere Pfropfgrundlage eine polyetherhaltige Verbindung 
»^ ist, das copolymerisierbaren Polymer b) kein Vinylester darstellt. 
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Verwendung hy^xophiler Pfropf copolymer e mit N-Vinylamin- und/oder 
iof fenkettigenV?J-VinylairiideiiLheiten in kosmetischen Formuliearungen 

5 Beschrelbung 

Die Erf indung b^trif ft die Verwendung von Pfropf copolymerisaten 
als Bestandteil in kosmetischen Mitteln, Die Pfropf copolymerisate 
entstehen dabei d^urch Pfropfimg von inonoetliylenisch vingesSttig- 
10 ten, of fenkettigen N-Vinylamideinheiten entbaltenden Monomeren 
auf eine polymere Pfropf grundlage . 

Polyiaere finden in Kosmetik und Medizin vielfache Anwendung. 
In Seifen, Crenies ^xnd Lotionen beispielsweise dienen sie in 

15 der Kegel als Formulierxmgsmittel , z.B, als Verdicker, Scbaum- 
stabilisator oder Wasserabsorbens oder auch dazu, die reizende 
Wirkxmg anderer Inhaltsstof f e abzximildem oder die dermale 
Applikation von Wirkstoffen zu verbessem. Ihre Aufgabe in 
der Haarkosmetik dagegen bestehen darin, die Eigenschaften des 

20 Haares zu beeinf lussen. 

So werden Conditioner dazu eingesetzt, \am die Trocken- und Nass- 
kSmmbarkeit, Geftihl, Glanz und Erscheinungsf orm zu verbessem so- 
wie dem Haar antistatische Eigenschaften zu verleihen. Bevorzugt 

25 werden wasserl6sliche Polymere mit polaren, hSufig kationiscben 
Funktionalitaten eingesetzt, die eine groSere AffinitSt zur 
strtikturell bedingten negativen OberflSche des Haares aufweisen. 
Struktur und' Wirkungsweise verschiedener Haarbehandltingspolymere 
sind in Cosmetic & Toiletries 103 (1988) 23 beschrieben. Handels- 

30 ublicbe Conditionerpolymere sind z.B. kationische Hydroxyethyl- 
cellulose, kationische Polymere auf der Basis von N-Vinyl- 
pyrrolidon, z.B. Copolymere aus N-Vinylpyrrolidon tind q^iarter- 
niertem N-Vinylimidazol, Acxylamid \ind Diallyldimethylammonium- 
chlorid oder Silikone. 

35 

Zur Festigung von Haarfrisviren werden Vinyllactam-Homo- \md 
Copolymere und Carboxylatgruppenhaltige Polymere eingesetzt. 
Anf orderungen an Haaxfestigerharze sind zum Beispiel eine starke 
Festig\ing bei hoher Luf tf euchtigkeit , Elastizitat, Auswasch- 
40 barkeit vom Haar, Vertraglichkeit in der Formulierung und ein 
angenehmer Griff des Haares. 

Schwierigkeiten bereitet oft die Kombination verschiedener Eigen- 
schaften wie zvim Beispiel starke Festigvmg und angenehmer Griff 
45 des Haares. 
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Die WO-A-96/03969 beschreibt Haarpf legend ttel, enthaltend ein 
N-Vinylformamid-Homopolymer oder ein Copolymer aus N-Vinylf onn- 
amideinheiten iind einem weiteren Vinylmonoicier , ausgewah.lt vmter 
Styrolen, Alkylestem von Acryl- und MethacrylsSure ; Vinylestern 
5 der Formel CH2=CH-0C0-Alkyl, N-Alkyl-s\jbstituierten Acryl- vnd 
Methacrylamiden, Estern von Fumar-, Ithacon- \md MaleinsSiire/ 
Vinyl ethem, Hydroxy-fxmktionalisierten Acrylaten iind Meth- 
acrylaten, Acrylaiaid, nicht-Allcyl-substituierten Acirylamiden 
und cyclischen Aiuiden. Als konkretes Beispiel ftir ein cyclisches 
10 Amid wird N-Vinylpyrrolidon genannt. Weitere Beispiele ftir Vinyl- 
monomer e sind sekundare, tertiare \ind quaxtemare Amine, wie 
Dimethyl -diallylammonixjunchlorid, Dimethylaminoethylmethacrlyat 
Oder Dimethylaminopropyl— methacrylat . 



15 DE 19640363 beschreibt Copolymere aus N-Vinylformamid und 

quartemiertem N-Vinylimidazol sowie deren Anwendungen in der 
Kosmetik. 

DE 19907587.5 beschreibt die Verwendijng von Polymer isat en, die 
20 erhaltlich sind durch radikalische Polymerisation von mindestens 
einem Vinylester in Gegenwart von polyetherhaltigen Verbindungen 
\md gegebenenfalls eines oder mehreren copolymerisierbaren Mono- 
meren und anschlieSender ziimindest teilweiser Verseifoang der 
Ester funktion in haarkosmetischen Formal ierungen. Als copoly- 
25 merisierbare Monomere ist u.a. Vinylf ormamid genannt. 

Die DE-Al-44 09 903 beschreibt N-Vinyleinheiten enthaltende 
Pfropf polymer isate , Verfahren zu ihrer Herstell\ing und ihre 
Verwendiing. Dabei werden auf einer Pf ropf grundlage , welches 
30 ein Polymerisat ist, das jeweils mindestens 5 Gew. -% Binheiten 
der Formeln 



35 




(IV) (V) 



40 enthait, wobei R^, = H oder Ci~ bis Ce-Alkyl bedeuten, 

monoethyleniscli xingesattigte Monomere auf gepf ropf t . Als mono- 
ethylenisch ungesattigte Monomere kommen alle ethylenisch 
ungesattigten Monomere in Frage, deren Polymerisation durch. die 
Amingruppen in freier oder in Salzforca nicht inh.ibiert wird, wie 

45 z.B. monoethylenisch ungesattigte Mono- und DicarbonsSuren, deren 
Salze \md Ester mit Ci- bis Cao-Alkoholen. Eine Eignimg dieser 



wo 02/15854 




PCT/EP01/a9491 



Pfropfcopolymere als Wirkstof f in kosmetischen Formulierungen 
wird nicht genannt. 

Die WO 96/34903 beschreibt N-Vinyleinheiten enthaltende Pfropf- 
5 polymerisate , Verfahxen zu ihrer Herstellimg ixnd ihre Verwendiang . 
Dabei warden auf einer Pf ropfginndlage, welches ein Polymerisat 
ist, das mindestens 3 Einheiten eines C2- bis C4-Alkylenoxids ent- 
halten, xind/oder Polytetrahydrofuran enthalten, monoethylenisch 
ungesattigte Monomere aufgepfropft und anschlieEend zximindest 
10 teilweise verseift. Eine Eignung dieser Pfropfcopolymere als 
Wirkstof f in kosmetischen Formulierungen wird nicht genannt. 

Aus der US-A-5 334 287 sind Pfropf polymer is ate bekannt, die durch 
radikalisch initiierte Polymerisation von 2SI-Vinylcarbonsa\are- 

15 amiden, vorzugsweise N-Vinylf ormamid, und gegebenenfalls anderen 
Monomeren in Gegenwart von Monosacchariden, Oligosacchariden, 
Polysacchariden oder jeweils deren Derivaten und gegebenenfalls 
Hydrolyse der einpolymerisierten Gruppe N-Vinylcarbonsaureamide 
unter Bildxing von Vinyl amineinhei ten erhfiltlich sind, Eine 

20 Eignung dieser Pfropfcopolymere als Wirkstof f in kosmetischen 
Formulierungen wird nicht genannt. 

In der WO 9825981 werden amphiphile Pfropfpolymere durch Pfropfen 
hydrophober Monomer er, wie z.B. Styrol, auf Polymere die 
25 Strukturelemente der Formel (IV) und/oder (V) enthalten 

synthetisiert . Die dabei erhaltenen Pfropf polymeren werden u.a. 
als Zusatzstoffe zu kosmetischen Forntulierungen verwendet. 

In der DE-Al-196 40 363 wird die Verwendiing wasserloslicher 
30 Copolymere als Wirkstof f in kosmetischen Formulieirimgen 

beansprucht. Als charakteristisches Strukturelement enthait 
das Copolymer Eiiaheiten der allgemeinen Formel (VI) und 



RI8 



35 




worin A fiXr eine chemische Bindung oder eine Alkylengruppe steht, 
die Reste R^^ unabhangig voneinander fur H, Alkyl, Cycloalkyl, 
Aryl Oder Aralkyl und R^s fttr H, Alkyl oder Aralkyl stehen. 

Korperpf legecremes , die ein Monoaldehyd-modif iziertes Vinylamin- 
pjolymer enthalten, sind aus der US 5 270 379 bekannt. 



wo 02/15854 



PCT/EPOl/09491 



4 




Copolymere, die belspielsweise als Haarfestlger Verwendxing flnden 
und aufgebaut sind aus N-Vinylaitiidinonaiaeren der Fonael 



10 worin Rl und R2 fur H oder Ci-Cs-Alkyl stehen tmd das Comonomer 
ausgewahlt ist unter Vinylethem, Vinyllactamen, Vinyl- 
halogeniden, Vinylestem einbasiger gesfittigter Carbonsaxiren, 
(Meth)acrylsaureestern, -amiden \md -nitrilen und estern, 
Anhydriden und Imiden der Maleinsaure sind aus der DE 14 95 692 

15 bekaimt. 

In der US 4 713 236 sind Haarconditioner auf Basis von Vinylamin- 
einheiten enthaltenden Polymeren beschrieben. Genannt sind dabei 
insbesondere Polyvinyl amin sowie dessen Salze, a-substituierte 
20 Polyvinylainine wie z.B. Poly- (a-aiainoacrylsaure) oder auch 
Copolymere, die neben Vinylamin Comonomere wie Vinylalkohol , 
AcrylsSxire, Acrylamid, Maleinsaureanhydrid, Vinylsulf onat und 
2-Acrylamido-2-metliylpropan-sulfonsa\ire einpolymerisiert ent- 
balten . 

25 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es Polymere zu finden, die 
fUr kosiaetisclie Anwendungen gut geeignet sind xjnd belspielsweise 
iia Gebiet Haarkosmetik gute anwend\mgstechnische Eigenschaf ten 
wie angenebmer Griff und gleichzeitig gute Konditionierwirkung 
30 bzw. elne gute Festigungswirkung aufweisen. 

Die Aufgabe wurde erf indungsgemaS gelost durch Verwendung von 
bydrophilen Pf ropf copolymerisaten, die erhSltlich sind d\xrch 
radikaliscbe Pfropf copolymerisation von 



5 




(V) 



R2 



35 



a) 



miiKiestens einer of f enkettigen N-Vinylaiaidverbindung der 
allgemeinen Fonael (I) 



40 




(I) 



R1 

wobei Rl/ r3 = H oder Ci- bis Ce-Alkyl bedeuten, \md 



45 



b) 



gegebenenf alls eines oder mehreren weiteren copblymerisier- 
baren Monomeren 
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auf eine polymere Pfropf gnindlage c) 

ftir kosmetische Anwendungen. 

5 Bei der Herstellimg der erf indxingsgemaB vearwendeten Polyinerisate 
kann es wShrend der Polymerisation zu einer Pfropfung auf die 
polymere Pfropf grundlage c) kommen, was zu den vorteilhaften 
Eigenschaften der Polymerisate f-Qhren kann, Es sind jedoch auch 
andere Mechanismen als Pfropf \mg vorstellbar. 

10 

Je nach Pf ropfungsgrad sind imter den erf indxmgsgemas verwendeten 
Polymerisaten sowohl reine Pfropfpolymerisate als auch Mischungen 
der o.g. Pfropfpolymerisate mit xingepf ropf ten Verbindungen c) und 
Homo— Oder Copolymerisaten der Monomeren a) imd b) zu verstehen, 

15 

Unter wasserloslichen Polymeren sollen liier Polymere verstanden 
werden, die sich zu mindestens 1 g/1 bei 20°C in Wasser losen, 
Unter wasserdispergierbaren Polymeren sollen hier Polymere ver- 
standen werden, die imter RQhren in dispergierbare Partikel zer- 
20 fallen. 

Zur Herstellung der erf indoHigsgemafi verwendeten Polymerisate 
werden als offenkettige N-Vinylamidverbindung a) der allgemeinen 
Formel (I) beispielsweise folgende Monomere eingesetzt: N-Vinyl- 
25 formamid, N~Vinyl-N-metbylf ormamid, N-Vinylacetamid, N-Vinyl- 
N-methylacetamid, N-Vinyl-N-ethylacetamid, N-Vinylpropionamid, 
N-Vinyl-N-methylpropionamid und N-Vinyl-butyramid. Aus dieser 
Gruppe von Monomeren verwendet man vorzugsweise N-Vinylf ormamid. 

30 Selbstverstandlicb konnen auch Mischungen der jeweiligen Mono- 
meren aus der Gruppe a) wie z.B. Mischungen aus N-Vinyl formamid 
und N-Vinylacetamid, copolymerisiert werden. 

Die polymere Pfropf grundlage c) wird bevorzugt ausgewahlt aus 

35 

cl) polyetherhaltigen Verbindungen 

c2) Polymerisaten, die mindestens 5 Gew.-% an Vinylpyrrolidon- 

einheiten einpolymerisiert enthalten 
c3) Polymerisaten, die mindestens 50 Gew.-% an Vinylalkohol- 
40 Einheiten enthalten 

c4) natOrliche Substanzen c4) , die Saccharid-Strukturen enthalten 

Als polyetherhaltige Verbind\ing cl) k5nnen sowohl Polyallcyl en- 
oxide auf Basis von Ethylenoxid, Propylenoxid, Butylenoxid und 
45 weiteren Alkylenoxiden als auch Polyglycerin verwendet werden . 
CTe nach Art der Itonomerbausteine enthalten die Polymere folgende 
Strukitureinheiten . 
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-(CH2)2-0-, ~{CH2)3-0-, -(CH2)4-0-/ -CH2-CH (R^) -0-, 
-CH2-CHORIO-CH2-O- 

mit 

5 

Ci-C24-Alkyl; 

R" Wasserstoff, Ci-C24-Alkyl, r9-C<=0)-, R^-NH-C <=0) - . 

10 Dabei kaim es sich bei den Struktureinheiten sowohl tun Homopoly- 
mere als auch laia statistische Copolymere \md Blockcopolymere 
handeln . 

Bevorzugt werden als Polyether (b) Polymerisate der allgemeinen 
15 Formel II verwendet, mit einerti Mblekulargewicht >300 

r4.^-0- (R5-0) u- (R6-^) (R7-0)„^A-4^R5-0 ) (R6-0) ^R7--0) 3"^^^^ n 

(ID 

20 

in der die Variablen unabh&agig voneinander f olgende Bedeutiing 
haben: 

25 R4 Wasserstoff, Ci-C24-Alkyl, r9-C(=0)-, R^-NH^C (=0) Poly- 
alkoliolrest ; 

r8 Wasserstoff, Ci^C24-Alkyl, r9-C(=^0)-, R^-NH-C (=0) 
30 R5 bis r7 

-(CH2)2-. -(CH2>3-. -(CH2)4-. -CH2-CH (R^) -CH2-CHOR10«ch2- ; 

R^ Ci~C24-'Alkyl; 

35 Rio Wasserstoff, Ci-C24-Alkyl, R9-C(=0)-, RS-NH-C (=0) 

A -C{=0)-0, -C(=0)-B-C{=O>-O, 
-C '( =:0 ) -NH-B-NH-C ( ==0) -O 7 

40 B -(CH2)t-/ Arylen, ggf. substituiert; 

n 1 bis 1000; 

s 0 bis 1000; 

45 

t 1 bis 12; 
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u 1 bis 5000; 
V 0 bis 5000; 
5 w 0 bis 5000: 
X 0 bis 5000; 
y 0 bis 5000; 

10 

2 0 bis 5000. 

Die endstandigen primaren Hydroxylgruppen der auf Basis von Poly- 
alkylenoxiden hergestellten Polyether sowie die sekundaren OH- 
15 Gruppen von Polyglycerin konnen dabei sowohl in iingeschfit:zter 
Form frei vorliegen als auch mit Alkoholen edLner RettenlMnge 
C1-C24 bzw. mit Carbonsauren einer Kettenlange C1-C24 verethert 
bzw, verestert werden oder mit Isocyanaten zu Urethanen umgesetzt 
werden . 

20 

Als Alkylreste fiir und bis R^o seien verzweigte oder oxnver- 
zweigte Ci-C24-Alkylketten, bevorzugt Methyl, Etbyl, n-Propyl, 

1- Methylethyl, n-Butyl, 1-Methylpropyl-, 2-Methylpropyl , 1,1-Di- 
methylethyl, n-Pentyl, l-Methylbutyl , 2-Methylbutyl , 3 -Methyl- 

25 butyl, 2, 2-Dimethylpropyl, 1-Ethylpropyl , n-Hexyl, 1, 1-Dimethyl- 
pr opyl , 1,2 -Dimethy Ipropy 1 , 1-Me thylpenty 1 , 2 -Me thylpen tyl , 

3 -Methy Ipentyl , 4-Methylpentyl , 1 / 1-Dimethylbutyl , 1 , 2-Dimethyl - 
butyl , 1,3 -Dime thylbutyl , 2,2 -Dime thy Ibutyl , 2,3 -Dimethylbutyl , 

3 , 3 -Dime thylbutyl , 1-Ethylbutyl , 2-Ethylbutyl , 1,1, 2-Trimethyl- 
3 0 propyl , 1,2, 2-Trimethylpr opyl , 1-Ethyl-l-me thy Ipr opyl , 1-Ethyl- 

2 - me thy Ipr opyl, n-Heptyl, 2-Ethylhexyl, n-Octyl, n-Nonyl, 
n-Decyl, n-Undecyl, n-Dodecyl, n-Tridecyl, n-Tetradecyl , n-Penta- 
decyl, n-Hexadecyl, n-Heptadecyl, n-Octadecyl, n-Nonadecyl oder 
n-Eicosyl genannt. 



Als bevorzugte Vertreter der oben genannten Alkylreste seien 
verzweigte oder vmverzweigte Ci— Ci2~/ besonders bevorzugt 
Ci-Ce-Allcylketten genannt. 

40 Das Molekulargewicht der Polyether liegt im Bereich grSfier 300 
(nach Zahlenraittel) , bevorzugt dim Bereich von 300 bis 100000, 
besonders bevorzugt im Bereich von 500 bis 50000, ganz besonders 
bevorzugt im Bereich von 800 bis 40000. 



35 



45 Vorteilhafterweise verwendet man Homopolymerisate des Ethylen- 
oxids Oder Copolymerisate, mit einem Ethylenoxidcinteil von 40 
bis 99 Gew.-%. Flir die bevorzugt einzusetzenden Ethylenoxidpoly- 
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merlsate betrSgt somit der Anteil an einpolymerislertem Ethylen- 
oxid 40 bis 100 mol-%. Als Comonomer fur diese Copolymerisate 
kommen Propyl enoxid. Butyl enoxid und/oder Isobutylenoxid in 
Betracht. Geeignet: sind beispielsweise Copolymerisatte aus 
5 Ethylenoxid und Propylenoxid, Copolymerisate aus Ethylenoxid 
und Butyl enoxid sowie Copolymerisate aus Etbyl enoxid. Propyl en- 
oxid und mindestens einem Butylenoxid, Der Ethyl enoxidanteil 
der Copolymerisate betrSgt vorzugsweise 40 bis 99 mol-%, der 
Propyl enoxidanteil 1 bis 60 mol-% und der Anteil an Butyl enoxid 
10 in den Copolymerisaten 1 bis 30 mol-%, Neben geradkettigen konnen 
auch verzweigte Homo- oder Copolymerisate als polyetherhaltige 
Verbindtmgen b) verwendet werden. 

Verzweigte Polymerisate kdnnen hergestellt werden, indem man bei- 
spielsweise an Polyalkoholresten, z.B. an Pentaerytlir it , Glycerin 
Oder an Zuckeralkoholen wie D-Sorbit und D-Mannit aber auch 
an Polysaccharide wie Cellulose \md Starke, Ethylenoxid und 
gegebenenf alls noch Propylenoxid xmd/oder Butylenoxide anlagert. 
Die Alkylenoxid-Einheiten konnen im Polymerisat statistisch ver- 
teilt sein oder in Form von B15cken vorliegen. 

Es ist aber auch mSglich, Polyester von Polyalkylenoxiden ^xrxd 
aliphatischen oder aromatischen Dicarbonsauren, z.B. OxalsSiire, 
Bernsteinsaure , AdipinsSure xmd TerephthalsSure mit Molmassen von 
^ 1500 bis 25000/ wie z.B. beschrieben in EP-A-0 743 962, als poly- 
etherhaltige Verbindxmg zu verwenden. Des weiteren kSnnen auch 
Polycarbonate durch Umsetzung von Polyalkylenoxiden mit Phosgen 
oder Carbonaten wie z.B. Diphenylcarbonat, sowie Polyurethane 
durch Umsetzung von Polyallcylenoxiden mit aliphatischen und 

30 

aromatischen Diisocyanaten verwendet werden, 

Besonders bevorzugt werden als Polyether cl) Polymerisate der 
allgemeinen Formel II mit einem mittleren Molelculargewicht von 
35 300 bis 100.000 (nach dem Zahlenmittel) , in der die Variablen 
unabhangig voneinander folgende Bedeutiing haben: 

r4 Wasserstoff, Ci-Ci2-Alkyl, R^-C (=0) R^-ira-C (=0) Poly- 
alkoholres t ; 



R8 Wasserstoff, Ci-Ci2-Alkyl , r9-C(=0)-, R^-NH-C (=0) -; 
R5 bis R7 

-(CH2)2-/ -{CH2)3-/ -(CH2)4-/ -CH2-CH (R^ ) - , -CH2-CHORIO-CH2- ; 



40 



45 



R5 Ci-Ci2-Alkyl; 
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Rlo Wasserstoff, Ci-Ci2-Alkyl, R^-C{=0)-, R9-NH-C(=0)-; 
n 1 bis 8; 
5 s 0; 

u 2 bis 2000; 
V 0 bis 2000; 

10 

w 0 bis 2000. 

Ganz besonders bevorzugt warden als Polyether b> Polymer isate 
der allgemeinen Formel II mit einem mittleren Molekulargewicbt 
15 von 500 bis 50000 (nach dem Zahlenmittel) . in der die Variablen 
unabhangig voneinander folgende Bedeutung haben: 

r4 wasserstoff, Ci-Ce-Alkyl, r9-C{=0)-, RS-NH-C (=0) -; 

20 r8 Wasserstoff, Ci-Ce-Alkyi, R9--C{=0)-, r9-NH-C(=0)-; 

r5 bis R7 

-(CH2>2-. -(CH2)3-. -(CH2)4-, -CH2-CH (R^ ) - , -CH2"CH0R"-CH2- ; 
25 r9 Ci-C6-Alkyl; 

Rio wasserstoff, Ci^Ce-Alkyl, R9-C(=0)-, R9-NH-C(=0)-; 

n 1; 
S 0; 

u 5 bis 500; 
35 V 0 bis 500; 
w 0 bis 500. 

Als Polyetber konnen jedocb auch Silikonderivate eingesetzt 
40 werden. Geeignete Silikonderivate sind die \mter dem INCI 

Namen Dimetbicone Copolyole oder Silikontenside bekannten Ver- 
bindungen wie zuia Beispiel die unter den Markennamen Abil® (der 
Fa. T. Goldscbmidt) , Alkasil® (der Fa. Rh6ne-Po-ulenc) , Silicone 
Polyol Copolymer® (der Fa Genesee), Belsil® (der Fa. Wacker) , 
45 Silwet® (der Fa. Witco, Greenwich, CT, USA) oder Dow Coming 

(der Fa. Dow Coming) erhMltlich. Diese beinbalten Verbindungen 
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mit den CAS-KTummem 64365-23-7; 68937-54-2; 68938-54-5; 
68937-55-3. 



Silikone werden in der Haarkosmetik im allgemeinen zur Ver- 
5 bessenmg des Griffs eingesetzt. Die Verwendung von polyether- 
haltigen Silikonderivaten als Polyether (b) in den erfindimgs- 
gemSfien Polymeren kann deshalb zaisS.tzlich zu einer Verbesserung 
des Griffs der Haare ftlliren. 



10 Bevorzugte Vertreter solcher polyetherhaltigen Silikonderivaten 
sind solche, die die folgenden Stinikturelemente enthalten: 




20 wobei: 



25 



30 



R« s CH3 Oder rV^ 
R^* = H, CH3, 



Lr" 



1 Tf^ 
■O] — SI— CH3 



J r^^ 

-•a 



35 




40 

Ris ein organischer Rest aus 1 bis 40 Kohlenstoffatomen, der 

Amino-, Caxbonsclure- oder Sulfonatgirappen enthalten kann oder 
f-tlr den Fall e=0, auch. das Anion einer anorganischen SMure 
bedeutet , 



45 



wo 02/15854 V V PCT/EPOl/09491 

11 

und wobei die Reste R^^ identisch oder tmterschiedlicli sein 
kennen, und entweder aus der Gruppe der aliphatischen Kohlen- 
wasserstoffe mit 1 bis 20 Koblenstof fatomen stammen, cyclische 
aliphatiscbe Kohlenwasserstof f e mit 3 bis 20 C-Atomfen sind, 
5 aromatischer Natiir oder gleich R" sind, wobei: 



10 



niit der MaSgabe, daE mindestens einer der Reste R^^, R" oder R^^ 
ein polyallc/lenoxidhaltiger Rest nach obengenaimter Definition 
ist , 

und f eine ganze Zabl von 1 bis 6 ist, 
15 a und b ganze Zahlen derart sind, dafi das Molekulargewicbt des 
Polys iloxan-Blocks zwischen 300 und 30000 liegt, 

c und d ganze Zahlen zwischen 0 und 50 sein k5nnen mit der MaS- 
gabe, daiS die Sxmme aus c und d grdSer als 0 ist, und e 0 oder 1 
ist . 

20 

Bevorzugte Reste R^^ ^nd R^^ sind solcbe, bei denen die Summe 
aus c+d zwischen 5 und 30 betrSgt. 

Bevorzugt werden die Gruppen R^i aus der f olgenden Gruppe 
25 ausgewahlt: Methyl, Ethyl, Propyl, Butyl, Isobutyl, Pentyl, 
Isopentyl. Hexyl, Octyl, Decyl, Dodecyl und Octadecyl, cyclo- 
aliphatische Reste, speziell Cyclohexyl, arcmatische Gruppen, 
speziell Phenyl oder Naphthyl, geiciischt aromatisch-aliphatische 
Reste wie Benzyl oder Phenylethyl sowie Tolyl und Xylyl und R^s. 

Besonders geeignete Reste Ri4 sind solche, bei denen im Falle von 
Ri4 = -.(cO)e-R^^ R^^ beliebiger Al3cyl--, Cycloalkyl oder Aryl- 

rest bedeutet, der zwischen 1 und 40 C-Atomen besitzt und der 
weitere ionogene Gruppen wie NH2, COOH, SO3H tragen kann. 



30 



35 



Bevorzugte anorganische Reste R^^ sind, ftir den Fall e=0, Phosphat 
und Sulfat- 



Besonders bevorzugte polyetherhaltige Silikonderivate sind solche 
40 der allgemeinen Struktur: 



CH3 Slo]--|-S|-o|--91— CHs 
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Des weiteren konnen als Polyether (cl) auch Homo- und Copoly- 
merisate aus polyalkylenoxidhaltigen ethyleniscli ungesattigten 
Monomer en wie beispielsweise Polyal3cylenoxid(meth) acrylate, 
Polyalkylenoxidvinylether / Polyalkylenoxid (meth) acrylamide , 
5 Polyalkylenoxidallyamide oder Polyalkylenoxidvinylamide ver- 
wendet werden. Selbstverstandlicii koimen auch Copolymerisate 
solcher Monomere mit anderen ethylenisch ungesattigten Monomeren 
eingesetzt werden. 

10 Als polyetlierbaltige Verbindungen cl) konnen aber auch 

ttoisetzungsprodukte von Polyethyleniminen mit Akylenoxiden ein- 
gesetzt werden. Als Alkylenoxide werden in diesem Fall bevorzugt 
Ethylenoxid, Propyl enoxid. Butyl enoxid vind Mischungen aus diesen, 
besonders bevorzugt Ethylenoxid verwendet. Als Polyethylenimine 

15 konnen Polymere mit zahlenmittleren Molekulargewicbten von 300 
bis 20000, bevorzugt 500 bis 10000, ganz besonders bevorzugt 500 
bis 5000/ eingesetzt werden. Das Gewichtsverhaltnis zwischen ein- 
gesetztem Alkylenoxid und Polyethyleiiimin liegt im Bereich von 
100 : 1 bis 0,1 : 1/ bevorzugt im Bereich 50 : 1 bis 0,5 : 1, 

20 ganz besonders bevorzugt im Bereich 20 : 1 bis 0,5 : 1. 

Als Pfropfgarundlage k5nnen jedoch auch Polymerisate c2), die 
mindestens 5 Gew.-% an Vinylpyrrolidon-Einheiten enthalten, ein- 
gesetzt werden. Bevorzugt enthalten diese als Pfropf grxindlage 
25 eingesetzten Polymerisate einen Vinylpyrrolidon-Anteil von 
mindestens 10 Gew--%, ganz besonders bevorzugt von laindestens 
30 Gew.-%. 

Als Comonomere des Vinylpyrrolidons zur Synthese der Pfropfgrund- 
30 lage {c2) kommen beispielsweise N-Vinylcaprolactam, N-Vinyl- 
imidazol, N-Vinyl-2-methylimidazol, N-Vinyl-4-methylimidazol, 
3-Methyl-l-vinylimidazoliumchlorid, 3 -Methyl -1 -vinyl imidazol ixam- 
methylsulfat, Diallylammonivimchlorid, Styrol, Alkylstyrole in 
Frage . 

35 

Weitere geeignete Comonomere z^xr Herstellung der Pfropfgrund- 
lage c3) sind beispielsweise sind monoethylenisch ungesattigten 
C3-C6-Carbonsauren wie z.B. AcrylsSure, MethacrylsSTire, Croton- 
saure, Fumarsaure, sowie deren Ester, Amide und Nitrile wie z.B. 

40 Acrylsauremethylester, AcrylsSiireethylester, Methacrylsaure- 
methylester , MethacrylsSureethylester , Methacrylsaurestearyl- 
ester, Hydroxyethylacrylat , Hydroxypropylacrylat , Hydroxybutyl- 
acrylat , Hydroxyethylmethacrylat , Hydroxypropylmethacrylat , 
Hydroxyisobutylacrylat , Hydroxyisobutylmethacrylat , Maleinsaure- 

45 monomethylester, Maleinsauredimethylester, MaleinsSuremonoethyl- 
ester , MaleinsSureiethylester , 2-Ethylhexylacrylat , 2-Ethylhexyl- 
methacrylat, Maleinsaureanhydrid sowie dessen Halbester, Alkylen- 
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glykol(metli)acrylate, Acrylamid, Methacrylamid, N-Dimethylacryl- 
amid, N-tert •-butylacrylamid, Acrylnitril, Methacrylnitril , 
Vinylether wie z.B. Methyl-, Ethyl-, Butyl oder Dodecylvinyl- 
ether, kationische Monomere wie Dialkylaminoalkyl (meth) acxylate 
5 imd Dialkylaminoalkyl (meth) acrylamide wie Dimethylaminothyl- 
acrylat. Diethylaminoethylacrylat , Diethylaminoethylmethacrylat, 
sowie die Salze der zuletzt genannten Monomeren mit Carbonsauren 
Oder Mineralsauren sowie die guartemierten Produkte. 

10 Die HerstellTong der Pf ropf grundlage erf olgt nach bekaimten Ver- 
fahren, zxm Beispiel der Losungs-, Fallungs-, Suspensions- oder 
Emulsionspolymerisation unter Verwend\ang von Verbindiingen, die 
unter den Polymerisationsbedingungen Radikale bilden. Die Poly- 
merisationstemperaturen liegen iiblicherweise in dem Bereich von 

15 30 bis 200, vorzugsweise 40 bis 110*^0 • Geeignete Initiatoren sind 
beispielsweise Azo- und Peroxyverbindungen sowie die m)lichen 
Redoxinitiatorsysteme, wie Kombinationen aus Wasserstof fperoxid 
und reduzierend wirkenden Verbindungen, zum Beispiel Natri-um- 
sulfit, NatriiJinbisulfit, Natri\imf onnaldehydsulfoxilat und 

20 Hydrazin. Diese Systeme kSnnen gegebenenf alls zusMtzlich noch 
geringe Mengen eines Schwermetallsalzes enthalten. 

Die Homo- uad Copolymeren ( Pf ropf grundlage C2) besitzen K-Werte 
von mindestens 7, vorzugsweise 10 bis 250. Die Polymeren konnen 
25 jedoch K-Werte bis zu 300 haben. Die K-Werte werden bestiirant nach 
Fikentscher, Cellulose-Chemie, Band 13, 58 bis 64 und 71 bis 
74 (1932) in wassriger L5sung bei 25**C, bei Konzentrationen, die 
je nach K-Wert-Bereich zwischen 0,1 % xmd 5 % liegen. 

30 Als Propf grundlage konnen jedoch auch Polymerisate c3) , die min- 
destens 50 Gew.-% an Vinylalkoholeinheiten besitzen. Bevorzugt 
enthalten diese Polymerisate mindestens 70 Gew.-%, ganz besonders 
bevorzugt 80 Gew,-% Polyvinylalkoholeinheiten. Solche Poly- 
merisate werden iiberlicherweise durch Polymerisation eines 

35 Vinylesters und anschlieEender zumindest teilweiser Alkoholyse, 
Aminolyse oder Hydrolyse hergestellt. Bevorzugt sind Vinylester 
linearer und verzweigter Ci-Ci2^Carbonsa\iren, ganz besonders 
bevorzugt ist Vinylacetat. Die Vinylester k5nnen selbstver- 
standlich auch im Gemisch eingesetzt werden. 

40 

Als Comonomere des Vinylesters zur Synthese der Pf ropfgrundlage 
{c3) koramen beispielsweise N-Vinylcaprolactam, N-Vinylpyrrolidon, 
N-Vinylimidazol, N-Vinyl-2-methylimidazol, N-Vinyl-4-methyli- 
midazol , 3-Methyl-l-vinylimidazoliumchlorid , 3-Methyl-l-vinyl- 
45 imidazoliummethylsulfat, Diallylammoniumchlorid, Styrol, Alkyl- 
styrole in Frage. 
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Weitere geeignete Coiaonomere zur Herstellimg der Pf ropfgrund- 
lage c3) sind beispielsweise sind monoethyleniscli ungesSttigten 
C3-C6-Carbonsauren wie z.B. AcrvlsSure, Methacryls^ure, Croton- 
saure, Fumarsaure, sowie deren Ester, Amide und Nitrile wie z.B, 
5 Acrylsauremethylester, Acrylsaureethylester , MethacrylsSure- 
methylester, MethacarylsSuree thy lest er, ifethacrylsaurestearyl- 
ester, Hydroxyethylacrylat , Hydroxypropylacrylat, Hydroxybutyl- 
acrylat, Hydroxyethylmethacrylat, Hydroxypropylmethacrylat, 
Hydroxyisobutylacrylat , Hydroxyisobutylmetliacarylat, Maleinsa\are- 

10 monomethylester, Maleinsaiirediiaethylester, Maleinsauremonoethyl- 
ester, Maleinsaureiethylester , 2-Ethylhexylacrylat , 2-Etliylhexyl- 
methacrylat , Maleinsaureaiihydrid sowie dessen Halbester, Allcylen- 
glykol(meth)acrylate, Acrylamid, Methacrylamid, N-Dimetbylacryl- 
amid, N-tert .-butylacrylamid, Acrylnitril, Methacrylnitril , 

15 Vinylether wie z.B. Methyl-, Ethyl-, Butyl oder Dodecy 1 vinyl - 
ether, kationische Monomere wie DialkylaminoallorKniethjacrylate 
und Dialkylaiainoallcyl (meth) acrylamide wie Dimethylaminothyl- 
acrylat, Diethylaminoethylacrylat , Diethylaminoethylmethacrylat , 
sowie die Salze der zuletzt genannten Monomeren mit Carbonsauren 

20 Oder Mineralsauren sowie die c[uartemierten Produkte. 

Bevorzugt Propf grundlagen c3) sind Polymerisate, die durch Homo- 
polymerisation von Vinylacetat \nid anschliefiender zumindest teil- 
weiser Hydrolyse, Alkoholyse oder Aminolyse hergestellt werden. 

25 

Die Herstellung der Pf ropf grundlage c3) erfolgt nach bekannten 
Verfahren, zum Beispiel der Losungs-, Failungs-, Suspensions- 
oder Enrulsionspolymerisation unter Verwendung von Verbindungen, 
die unter den Polymerisationsbedingringen Radikale bilden. Die 

30 Polymerisationstemperaturen liegen tablicherweise in dem Bereich 
von 30 bis 200, vorzugsweise 40 bis llO^C. Geeignete Initiatoren 
sind beispielsweise Azo- und Peroxyverbindungen sowie die 
iiblichen Redoxinitiatorsysteme, wie Korabinationen aus Wasser- 
stoffperoxid und reduzierend wirkenden Verbindungen, zum Beispiel 

35 Natriumsulfit, Natriumbisulf it , Natriumf ormaldehydsulf oxilat land 
Hydrazin. Diese Systeme koimen gegebenenf alls zusStzlich noch 
geringe Mengen eines Schwermetallsalzes enthalten, 

Zur Herstellung der Pf ropf grundlage c3) werden die Estergruppen 
40 der ursprtinglichen Monomere und gegebenenf alls weiterer Monomere 
nach der Polymerisation durch Hydrolyse, Alkoholyse oder Amino- 
lyse zumindest teilweise gespalten, Tm nachf olgenden wird dieser 
Verfahrensschritt allgemein als Verseifung bezeichnet. Die Ver- 
seifxing erfolgt in an sich bekannter Weise durch Zugabe einer 
45 Base oder Saure, bevorzugt durch Zugabe einer Natrium- oder 

Kaliumhydroxidl5sung in Wasser \md/oder Alkohol. Besonders bevor- 
zugt werden methanolische Natrium- oder Kaliumhydroxidiasungen 
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eingesetzt. Die Verseifung wird bei Temperaturen im Bereich von 
10 bis SO'C, bevorzugt im Bereich von 20 bis eO'C, durchgef tlhrt . 
Der VerseifTjngsgrad hSngt ab von der Menge der eingesetzten Base 
bzw. saure, von der Verseif ungsteittperatur , der Verseifungszeit 
5 \ind dem Wassergehalt der LSsung. 

Besonders bevorzugte Propfgrundlagen c3) sind Polymerisate, die 
dvirch Homopolymerisation von Vinylacetat land anschlieJSender 
zTomindest teilweiser Verseifung hergestellt werden. Solche Poly- 

10 vinylalkoholeinheiten enthaltenden Polymere sind unter dem Namen 
Mowiol® erhaitlich. Als Pfopfgrundlage kSnnen aber auch nattir- 
liche Svibstanzen c4) , die Saccharid-Strukturen enthalten, ein- 
gesetzt werden. Solche natOrlichen Substanzen sind beispielsweise 
Saccharide pflanzlicher oder tierischer Herlcunft oder Produkte, 

15 die durch Metabolisierung durch Mikroorganismen entstanden 

sind, sowie deren Abbauprodukte . Geeignete Pfropfgrundlagen c4) 
sind beispielsweise Oligosaccharide, Polysaccharide, oxidativ, 
enzyiaatisch oder hydrolytisch abgebaute Polysaccharide, oxidativ 
hydrolytisch abgebaute oder oxidativ enzymatisch abgebaute Poly- 

20 saccharide, chemisch modif izierte Oligo- oder Polysaccharide und 
Mischungen davon. 

Bevorzugte Produkte sind die in US 5,334,287 auf Spalte 4 Zeile. 
20 bis Spalte 5 Zeile 45 genannten Verbindungen . 

Die bevorzugten zusStzlich eingesetzten ethylenisch ungesattigten 
Comonomere (b) k5nnen durch die folgende allgemeine Formel be- 
schrieben werden: 

30 X-C(0)CR20=CHR19 



25 



wobei 

X ausgewMhlt ist aus der Gruppe der Reste -OH, -OM, -0R21, NH2, 
35 _nhr21-, N(R21-)2; 

M ist ein Ration ausgewShlt aus der Gruppe bestehend aus: Na+, K+, 
Mg++, Ca++, Zn++, NH4+, Alkylammonium, Dialkylammonium, Trialkyl- 
ammonium Tind Tetraalkylainmonium; 

die Reste r21 kSnnen identisch oder verschieden ausgewShlt werden 
aus der Gruppe bestehend aus -H, C1-C40 linear- oder verzweigt- 
kettige Alkylreste, N,N-Diinethylandnoethyl, 2 -Hydroxys thyl, 
2-Methoxyethyl, 2-Ethoxyethyl, Hydroxypropyl , Methoxypropyl oder 
Ethoxypropyl . 



40 



45 
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r20 und sind unabhSngig voneinander ausgewahlt aus der Gruppe 
bestehend aus: -H, Ci-Cs linear- oder verzweigtkettige Alkyl- 
ketten, Ktethoxy, Ethoxy, 2-Hydroxyet]aoxy, 2-Methoxyethoxy irnd 
2-Ethoxyethyl . 

5 

Reprasentative aber nicht limitierende Beispiele von geexgneten 
Mtonomeren (b) sind zum Beispiel Acrylsaure oder MethacrylsSure 
und deren Salze, Ester und Amide. Die Salze kSnnen von jedem 
beliebigen nicht toxischen Metall, AnmonixJin oder substituierten 
10 Annnonium-Gegenionen abgeleitet sein. 

Die Ester konnen abgeleitet sein von C1-C40 linearen, C3-C40 ver- 
zweigtkettigen oder C3-C40 carbocyclischen Alkoholen, von mehr- 
fachfunktionellen Alkoholen mit 2 bis etwa 8 Hydroxylgruppen wie 

15 Ethylenglycol, Hexylenglycol , Glycerin und 1, 2 , 6-Hexantriol, von 
Aminoalkoholen oder von Alkoholethem wie Methoxyetbanol und 
Ethoxyetbanol , ( Alkyl ) Polyethylenglykolen, ( Alkly ) Polypropylen- 
glykolen oder ethoxylierten Fettalkoholen, beispielsweise 
Ci2-C24-Fettalkobolen umgesetzt mit 1 bis 200 Ethylenoxid-Ein- 

20 heiten. 

Pemer eignen sich N,N-Dialkylaininoalkylacrylate- imd -metb- 
acrylate und N-Dialkylaminoalkylacryl- und -methacrylamide der 
allgemeinen Formel (VII) 



25 



'^Y-Z — rt^NFpFf" (VII) 



30 



mit 
r22 



H, Alkyl mit 1 bis 8 C-Atomen, 
r23 s H, Methyl, 

1^24 = Alkylen mit 1 bis 24 C-Atomen, optional 

35 sxibstituiert durch All«yl# 

r25, r26 = C1-C40 Alkylrest, 



Z 



Stickstof f ftlr g = 1 oder Sauerstof f far g 



40 Die Amide kdnnen unsubstituiert , N-Alkyl oder N-Alkylamino mono- 
substituiert oder N,N-dialkylsubstituiert oder N,N-dialkylamino- 
disubstituiert vorliegen, worin die Alkyl- oder Alkylaminogruppen 
von C1-C40 linearen, C3-C40 verzweigtkettigen, oder C3-C40 carbo- 
cyclischen Einheiten abgeleitet sind. ZusStzlich kSnnen die 

*5 Alkylaminogruppen quatemisiert werden. 
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Bevorzugte Comonomere der Pormel VII sind N,N-Dimethylainino- 
methyl (meth) acrylat , N-Diethylaminomethyl (meth) acrylat , 
N,N-Dimetliylaminoetbyl (meth) acrylat, N,N-DiethylamiTioethyl- 
(meth) acrylat, N- [3- (dime thylamino) propyl] me thacryl amid \md 
5 N-[3-(dimethylainino)propyl]acrylamid. 

Ebenfalls verwendbare Comonomere (b) sind substituierte 
Acrylsauren sowie Salze, Ester \md Anaide davon, wobei die 
Substituenten an den Kohlenstof fatomen in der zwei oder drei 

10 Position der Aciylsaure stehen, iind imabhangig voneinander aus- 
gewahlt sind aus der Gruppe bestehend aus C1-C4 Alkyl, -CN, COOH 
besonders bevorzugt Methacrylsanre, Ethacrylsaure und 3-Cyano- 
acrylsaure. Diese Salze, Ester und Amide dieser siabstituierten 
Acrylsauren konnen wie oben ftir die Salze, Ester und Amide der 

15 Acrylsaure beschrieben ausgewSblt warden. 

Andere geeignete Comonomere (b) sind Allylester von Ca-C4o 
linearen, C3-C40 verzweigtkettigen oder C3-C40 carbocyclische 
Carbonsauren, * Vinyl- oder Allylhalogenide, bevorzugt Vinylcblorid 
20 und Allylchlorid, Vinylether, bevorzugt Methyl-, Ethyl-, Butyl- 
Oder Dodecylvinylether, Vinyllactame, bevorzugt Vinylpyrrolidon 
imd Vinylcaprolactam, Vinyl- oder Allyl-substituierte hetero- 
cyclische Verbindvmgen, bevorzugt Vinylpyridin, Vinyloxazolin 
und Allylpyridin. 

25 

Weiterhin sind N-Vinylimidazole der allgemeinen Formel VIII 
geeignet, worin r27 bis r29 imabhSngig voneinander tHr Wasser- 
stoff , Ci-C4-Al3cyl Oder Phenyl steht: 



Weitere geeignete Comonomere (b) sind Diallylamine der allgemei- 
nen Formel (IX) 



30 




(VIII) 



35 



40 




(iX) 



45 mit R30 = Ci- bis C24~Alkyl 



n " W 
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Weitere geeignete Comonomere (b) sind Vinyl idenchlor id; und 
Kohlenwasserstoffe mit mindestens einer Kohlenstoff-Kohlenstof f 
Doppelbindung. bevorzugt Styrol, alpha-Methylstyrol . tert.-Butyl- 
styrol, Butadien, Isopren, Cyclohexadien, Ethylen, Propylen, 
5 1-Buten, 2-Buten, Isobutylen, Vinyl toluol, sowie Mischungen 
dieser Monomere. 

Besonders geeignete Comonomere (b) sind Acrylsaure, Methacryl- 
saure, EthylacrylsSure, Methylacrylat, Ethylacrylat , Propyl- 
acrylat, n-Butylacrylat , iso-Butylacrylat, t-Butylacrylat, 

10 2-Ethylhexylacrylat, Decylacrylat, MethyHnethacrylat , Etbylmetb- 
acrylat, Propylmethacrylat , n-Butylmethacrylat , iso-Butylmeth- 
acrylat, t-Butylmethacrylat , 2-Ethylliexylmethacrylat , Decylmeth- 
acrylat, Methylethacrylat, Ethylethacrylat , n-Butylethacrylat, 
iso-Butylethacrylat, t-Butyl-ethacrylat , 2-Ethylliexyletliacrylat, 

15 Decylethacrylat, Stearyl (meth) acrylat, 2 , 3-Dihydroxypropyl- 

acrylat , 2 , 3-Dihydroxypropylmethacrylat , 2-Hydroxyethylacrylat , 
Hydxoxypropylacrylate, 2-Hydroxyethylmethacrylat , 2-Hydroxyethyl- 
ethacrylat, 2-Metlioxyethylacrylat , 2-Methoxyethylmethacrylat , 
2-Methoxyethyletliacrylat, 2-Etboxyetliylmetliacrylat , 2-Ethoxy- 

20 ethylethacrylat, Hydroxypropylmethacrylate, Glycerylmonoacrylat , 
Glycerylmonomethacrylat , Polyalkylenglykol (meth) acrylate . unge- 
sattigte Sulf onsauren wie zvm Beispiel Acrylamidopropansulf on- 
sMvire; 

25 Acrylamid, Ifethacrylaiaid, Ethacrylamid , N-Methylacrylamid, 

N,N-Dimethylacrylamid, N-Ethylacrylamid, N-Isopropylacrylamid , 
N-Butylacrylamid, N-t-Butylacrylamid, N-Octylacrylamid, 
N-t-Octylacrylamid, N-Octadecylacrylamid, N-Phenylacrylamid, 
N-Methylmethacrylamid, N-Ethylmethacrylamid, N-Dodecylmethacryl- 

30 amid, 1-Vinylimidazol, l-Vinyl-2-methylvinylimidazol , N,N-Dx- 
methylaminomethyl (meth) acrylat , N, N-Diethylaminomethyl (meth) - 
acrylat , N, N-Dimethylaminoethyl (meth) acrylat , N, N-Diethylamino- 
ethyl (meth) acrylat , N, N-Dimethylaminobutyl (meth) acrylat , N , N-Di- 
ethylaminobutyl (meth) acrylat , N, N-Dimethylaminohexyl (meth) - 

35 acrylat, N,N-Diniethylaminooctyl (meth) acrylat, N,N-Dimethylamino- 
dodecyl (meth) acrylat, N- [3 - (dimethylamino) propyl] methacrylamid, 
N- [3- (dimethylamino) propyl] acrylamid, N- [3- (dimethylamino) - 
butyl ]methacrylamid. N- 18- (dimethylamino) octyl]methacrylamid, 
N- [12- (dimethylamino )dodecyl]methacrylEaaid, N- [3- (diethylamino) - 

40 propyllmethacrylamid. N- [3- (diethylamino) propyl] acrylamid; 

Ifeleinsaure, FumarsSure, MaleinsSureanhydrid und seine Halbester, 
Crotonsaure, Itaconsaure, Diallyldiraethylammoniumchlorxd, Vxnyl- 
ether (zum Beispiel; Methyl-, Ethyl-, Butyl- oder Dodecylvinyl- 
4S ether), Methylvinylketon, Maleimid, Vinylpyr idin , Vinylxmidazol , 
Vinylfuran, Styrol, Styrolsulfonat , Allylalkohol , und Mischungen 
daraus . 
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Von diesen sind besonders bevorzugt Acrylsaure, IfethacrylsSure, 
Maleinsaure, Fumarsaure, CrotonsSiire , Maleinsaureanhydrid sowie 
dessen Halbester, Methylacrylat , Methylmethacrylat , Bthylacrylat , 
Ethylmethacrylat, n-Butylacrylat , n-Butylmethacrylat , t-Butyl- 
5 acrylat, t-Butylmethacirylat, Isobutylacrylat , Isobutylmeth- 

acrylat, 2-Ethyllie3cylacrylat, Stearylacrylat, Steairylmethacrylat , 
N-t-Butylacrylamid, N-Octylacrylainid, 2-Hydroxyethylacrylat , 
Hydroxypropylacrylate, 2-Hydroxyeth.ylmetliacrylat , Hydrojq^ropyl- 
methacrylate, Alkylenglykol (metli) acrylate , Styrol, xingesSttigte 

10 SulfonsSuren wie zvm Beispiel Acrylamidopropansulf onsaure, Vinyl- 
pyrrolidon, Vinylcaprolactam, Vinylether (z.B.: Methyl-, Ethyl-, 
Butyl- Oder Dodecylvinylether) , l-Vinylimidazol, l-Vinyl-2- 
methylimidazol , N,N-Dimethylaininoniethylmethacrylat und N-[3-(di- 
methylamino ) propyl ] methacrylamid; 3 -Methyl-l-vinylimidazolium- 

15 chlorid, S-Methyl-l-vinylimidazoliuiiimethylsulfat , N,N-Dimethyl- 
aminoethylmethacrylat, n-[ 3- (dimethylamino) propyl] methacrylamid 
quatemisiert mit Methylchlorid, Metl^lsulfat oder Diethylsiilf at . 

Monomere, mit einem basischen Stickstof f atom, kSnnen dabei auf 
20 folgende Weise quart emisiert werden: 

ZTir Quatemisierung der Amine eignen sich beispielsweise Alkyl- 
halogenide mit 1 bis 24 C-Atomen in der Alkylgruppe, z.B. 
Methylchlorid, Methylbrcanid, Methyliodid, Ethylchlorid, Ethyl- 

25 bromid, Propylchlorid, Hexylchlorid, Dodecyl chlorid, Lauryl- 
chlorid und Benzylhalogenide , insbesondere Benzylchlorid \md 
Benzylbromid. Weitere geeignete Quatemiejnmgsmittel sind 
Dialkylsulfate, insbesondere Diraethylsulf at oder Diethylsulfat . 
Die Quatemierxmg der basischen Amine kann auch.mit Alkylenoxiden 

30 wie Ethylenoxid oder Propylenoxid in Gegenwart von Sa\iren durch- 
gefiihrt werden. Bevorzugte Quatemierungsmittel sind: Methyl- 
chlorid, Dimethylsulfat oder Diethylsulfat. 

Die Quatemisierung kann vor der Polymerisation oder nach der 
35 Polymerisation dxarchgef-Qhrt werden. 

AuSerdem kSnnen die Umsetzungsprodukte von ungesattigten sauren, 
wie z.B. Acrylsaure oder Methacrylsaur e , mit einem quatemisier- 
ten Epichlorhydrin der allgemeinen Formel (X) eingesetzt werden 
40 (R31 = Ci- bis C4o-Alkyl) . 



45 
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Belspiele hierfiir sind zum Beispiel: 

<Meth) acryloyloxyhydroxypropyltriinethylaainioiiiimclilorid mad 
(Meth) acryloyloxyhydro^QTpropyltrietlaylammoniiiinclilorid . 

5 Die basischen Monomere kdnnen auch kationisiert werden, indem sie 
mit Miner alsSur en, wie z.B. Schwef elsSure, caalorwasserstof fsfiure, 
Bromwasserstoffsaure, lodwasserstof f sSure, PhosphorsSure oder 
Salpetersaure, oder mit organischen Sauren, wie z.B. J^eisen- 
saure, Bssigsaure, Milchsaure, oder CitronensStzre , neutralisiert 
10 werden. 

Zusatzlich 2U den obeix genaimten Comonomeren konnen als Comono- 
mere (b) sogenarinte M&kromononiere wie zxm Beispiel silikonJialtige 
Makromonomere mit ein oder mehreren radikalisch polymerisierbaren 
X5 Gruppen oder Alkyloxazolinmakromonomere eingesetzt werden, wie 
sie zum Beispiel in der EP 408 311 beschrieben sind. 

Des weiteren kSnnen fluorhaltige Monomere, wie sie beispiels- 
weise in der EP 558423 beschrieben sind, vemetzend wirkende 
20 Oder das Molekulargewicht regelnde Verbindijngen in Kombination 
oder alleine eingesetzt werden. 

Als Regler konnen die Qblichen dem Fachmann bekannten Ver- 
bindungen, wie zum Beispiel Schwefelverbindungen (z.B.: Mercapto- 
25 ethanol, 2-Ethylhexylthioglykolat, Thioglykolsaure oder Dodecyl- 
mercaptan) , sowie Tribromchlormethan oder andere Verbindungen, 
die regelnd auf das Molekulargewicht der erhaltenen Polymerisate 
wirken, verwendet werden. 

30 Es kSnnen gegebenenfalls auch thiolgruppenhaltige Silikon- 
verbindungen eingesetzt werden. 

Bevorzugt werden silikonfreie Regler eingesetzt. 

Als vernetzende Monomere kSnnen Verbindxingen mit mindestens zwei 
35 ethylenisch ungesattigten Doppelbindungen eingesetzt werden, wie 
zum Beispiel Ester von ethylenisch ungesattigten Carbonsauren, 
wie Acrylsaure oder Methacrylsaure \md mehrwertigen Alkoholen, 
Ether von mindestens zweiwertigen Alkoholen, wie zum Beispiel 
Vinylether oder Allylether. 

*0 . ^ . • 

Beispiele fOr die zugrundeliegenden Alkohole smd zweawertxge 

Alkohole wie 1, 2-Ethandiol, 1 , 2-Propandiol , 1, 3-Propandiol, 
1,2-Butandiol, 1,3-Butandiol, 2 , 3-Butandiol, 1, 4-Butandiol, 
But-2-en-l,4-diol, 1 , 2-Pentandiol , 1 , 5-Pentandiol , 1, 2-Hexandiol, 
45 1,6-Hexandiol, 1 , 10-Decandiol , 1, 2-Dodecandiol, 1 , 12-Dodecandiol , 
Neopentylglykol , 3-Methylpentan-l , 5-diol , 2 , 5-Dimethyl-l , 3 -hexan- 
diol, 2,2,4-Trimethyl-l,3-pentandiol, 1, 2-Cyclohexandiol, 



wo 02/15854 




PCT/EPOl/09491 



21 

1 , 4-Cyclohexandiol , 1 , 4-Bis (hydroxymethyl ) cyclohexan, Hydroxy- 
pivalinsaxxre-neopentylglycolmonoester , 2 , 2-Bis ( 4-hydroxyphenyl ) - 
propan, 2 , 2-Bis [4- {2-hydro3QT?ropyl)plienyl]propan, Diethylengly^ 
kol, Triethylenglykol, Tetraethylenglykol , Dipropylenglykol, 
5 Tripropylenglykol , Tetrapropylenglykol, 3-Thio-pentan-l, 5-diol, 
sowie Poly e thy lenglykole, Polypropylenglykole und Polytetrahydro- 
furane mit Molekulargewichten von jeweils 200 bis 10000. Aufier 
den Homopolymerisaten des Ethylenoxids bzw. Propylenoxids kSnnen 
auch Blockcopolymerisate aus Ethylenoxid oder Propylenoxid oder 

10 Copolymer! sate, die Ethylenoxid- und Propylenoxid-Gruppen einge- 
baut enthalten, eingesetzt werden. Beispiele fiir zugrxmdeliegende 
Alkohole mit mehr als zwei OH-Gruppen sind Trimethylolpropan, 
Glycerin, Pentaerythrit , 1,2, 5-Pentantriol , 1,2, 6-Hexantriol , 
Triethoxycyanursaure, Sorbitan, Zucker wie Saccharose, Glucose, 

15 jyiannose. Selbstverstandlich kSnnen die mehrwertigen Alkohole auch 
nach Umsetzting mit Ethylenoxid oder Propylenoxid als die ent- 
sprechenden Ethoxylate bzw. Propoxylate eingesetzt werden. Die 
mehrwertigen Alkohole kSnnen auch zunSchst durch Umsetzung mit 
Epichlorhydrin in die entsprechenden Glycidylether Qberftihrt 

20 werden. 

Weitere geeignete Vernetzer sind die Vinylester oder die Ester 
einwertiger, ungesattigter Alkohole mit ethyl enisch ungesSttigten 
C3- bis C6-Carbonsauren, beispielsweise Acrylsaiire, Methacryl- 

25 saure, Itaconsaure, Maleinsaure oder FumarsSure. Beispiele ftir 
solche Alkohole sind Allylalkohol, l-Buten-3-ol, 5-Hexen-l-ol, 
l-Octen-3-ol, 9-Decen-l-ol , Dicyclopentenylalkohol , 10-Undecen- 
l-ol, Zimtalkohol, Citronellol, Crotylalkohol oder cis-9-Octa- 
decen-l-ol. Man kann aber auch die einwertigen, ungesattigten 

30 Alkohole mit mehrwertigen CarbonsStiren verestem, beispielsweise 
Malonsaure, Weinsaure, TrimellitsSxire, Phthalsaure, Terephthal- 
s^Tire, Citronensaure oder BemsteinsSure. 

Weitere geeignete Vernetzer sind Ester imgesSttigter Carbonsauren 
35 mit den oben beschriebenen mehrwertigen Alkoholen, beispielsweise 
der OlsSure, CrotonsSure, Zimtsaure oder lO-UndecensSure. 

Aufierdem geeignet sind geradkettige oder verzweigte, lineare oder 
cyclische aliphatische oder aromatische Kohlenwasserstof f e, die 
40 liber mindestens zwei Doppelbindimgen verftigen, welche bei den 
aliphatischen Kohlenwasserstof fen nicht konjugiert sein diirfen, 
z.B. Divinylbenzol, Divinyl toluol , 1,7-Octadien, 1, 9-Decadien, 
4-Vinyl-l-cyclohexen, Tr i vinyl eye lohexan oder Polybutadiene mit 
Molekulargewichten von 200 bis 20000. 

45 
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Femer geeignet sind Amide von ungesSttigten Carbonsa\iren, 
wie Z.B., Acryl- und Metliacrylsaure, ItaconsSure, Maleinsaure. 
und N-Allylaminen von mindestens zweiwertigen Aminen, wie zum 
Beispiel 1, 2-Dieuninoiaethan, 1,2-Diaminoetlian, 1, 3-Diaiaino- 
5 propan, 1 , 4-Diaiainobutan, 1, 6-Diaminohexan, 1, 12-Dodecandiainin, 
Piperazin, Diethylentriamin oder Isophorondiamin . Ebenfalls 
geeignet sind die Amide aus Allylamin und xongesSttigten Carbon- 
sauren wie Acrylsaxire, Methacrylsaxire, Itaconsaxire , Malein- 
saure, Oder mindestens zweiwertigen Carbonsauren, wie sie oben 
la beschrieben warden. 

Femer sind Triallylamin oder entsprechende Aramoniumsalze, z.B. 
Triallylmethylammoniumchlorid oder -methylsulfat, als Vemetzer 
geeignet . 



15 



Weiterhin kSnnen N-Vinylverbindungen von Hamstof fderivaten, 
mindestens zweiwertigen Amiden, Cyanuraten oder Urethanen, bei- 
spielsweise von Hamstof f, Ethylenhamstof f , Propylenbamstof f 
Oder Weinsaurediamid, z.B. N,N' -Divinylethylenharnstof f oder 
20 N.N'-Divinylpropylenhamstoff eingesetzt werden. 

Weitere geeignete Vemetzer sind Divinyldioxan, Tetraallylsilan 
Oder Tetravinylsilan. 

25 Besonders bevorzugte Vemetzer sind beispielsweise Methylenbis- 
acrylamid, Divinylbenzol , Triallylamin und Triallylammoniumsalze, 
Divinylimidazol, N,N'-Divinylethylenhamstof f , XBnsetzungsprodukte 
mehrwertiger Alkohole mit Acrylsatire oder Mfethacrylsaure , Meth- 
acrylsaureester und Acryl sa\areester von Polyalkylenoxiden oder 

30 mehrwertigen Alkoholen, die mit Ethylenoxid und/oder Propylenoxid 
und/oder Epichlorhydrin umgesetzt worden sind, sowie Allyl- oder 
Vinylether von mehrwertigen Alkoholen, beispielsweise 1,2-Ethan- 
diol, 1,4-Butandiol, Diethylenglykol , Trimethylolpropan, 
Glycerin, Pentaerythrit , Sorbitan und Zucker wie Saccharose, 

35 Glucose, Memnose. 

Ganz besonders bevorzugt als Vemetzer sind Pentaerythrittri- 
allylether, Allylether von Zuckem wie Saccharose, Glucose, 
Mannose, Divinylbenzol , Methylenbisacrylamid, N,N' -Divinyl- 
40 ethylenhamstof f, und (Meth-) Acrylsaureester von Glykol, Butan- 
diol, Trimethylolpropan oder Glycerin oder (Meth) Acrylsaureester 
von mit Bthylenoxid und/oder Epichlorhydrin umgesetzten Glykol, 
Butandiol, Trimethylolpropan oder Glycerin. 

45 Der Anteil der vemetzend wirkenden Mbnomeren betragt 0 bis 
10 Gew.-%, bevorzugt 0 bis 5 Gew.-%, ganz besonders bevorzugt 
0 bis 2 Gew.-%. 
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Bei der Polymerisation zur Herstellung der erf indungsgemMEen 
Polymerisate konnen gegebenenf alls auch andere Polymere, wie z-axa 
Beispiel Polyamide, Polyuretliaiie , Polyester, Homo- und Copolymere 
von ethylenisch ungesattigten Monomeren, zugegen sein. Beispiele 
5 ftir solche zum Teil auch in der Kosmetik eingesetzten Polymeren 
sind die unter den Handelsnamen bekannten Polymere Amerhold™, 
Ultrahold™, Ultrahold Strong™, Luviflex™ VBM, Luvimer™, 
Acronal™, Acudyne™, Stepanhold™, Lovocryl™, Versatyl™, 
Amphomer™ oder Eastma AQ™. 

10 

Die erf indungsgemaSen Comonomere (b) konnen, sofem sie ionisier- 
bcire Gruppen enthalten, vor oder nach der Polymerisation, zum 
Teil Oder vollstandig mit Sauren oder Basen neutralisiert werden, 
um so zum Beispiel die Wasserldslichkeit oder -dispergierbarkeit 
15 auf ein gewiinschtes MaS einzustellen . 

Als Neutralisationsmittel fur Sauregruppen tragende Monomere 
kSimen zum Beispiel Mineralbasen wie Natriumcarbonat, Alkali- 
hydroxide sowie Aramoniak, organische Basen wie Amin oalkobole 
20 speziell 2-Amino-2-Methyl-l-Propanol, Monoethanolamin, Diethanol- 
amin, Triethanolamin, Triisopropanolamin, Tri [ (2-hydroxy) 1- 
Propyl ] amin , 2 -Amino-2 -Methyl-1 , 3 -Pr opandiol , 2 -Amino-2 -hydr oxy- 
methyl-l,3-Propandiol sowie Diamine, wie zum Beispiel Lysin, 
verwendet werden. 

25 

Zur Herstellung der Polymerisate k6nnen die Monomeren der 
Komponente a) und gegebenenf alls der Koraponente B> in Gegenwart 
der Pfopfgrundlage c) sowohl mit Hilfe von Radikale bildenden 
Initiatoren als auch durch Einwirkung energiereicher Strahlung, 
30 worunter auch die Einwirkung energiereicher Elektronen verstanden 
werden soli, polymerisiert werden. 

Als Initiatoren ftir die radikalische Polymerisation konnen die 
hierftir tiblichen Peroxo- xind/oder Azo-Verbindvmgen eingesetzt 

35 werden, beispielsweise Alkali- oder Ammoniumperoxidisulf ate, 
Diacetylperoxid, Dibenzoylperoxid, Succinylperoxid, Di-tert.- 
butylperoxid, tert . -Butylperbenzoat , tert . -Butylperpivalat , 
tert . -Butylperoxy-2-ethylhexanoat , tert . -Butylpermaleinat , Cumol- 
hydroperoxid, Diisopropylperoxidicarbamat , Bis- ( o-toluoyl) -per- 

40 oxid, Didecanoylperoxid, Dioctanoylperoxid, Dilauroylperoxld, 
tert . -Butylperisobutyrat , tert . -Butylperacetat , Di-tert . -Amyl- 
peroxid, tert .-Butylhydroper oxid, Azo-bis-isobutyronitril, Azo- 
bis- (2-amidonopropan)dihydrochlorid oder 2-2 ^-Azo-bis- (2-methyl- 
butyronitril) . Geeignet sind auch Initiatormisch\ingen oder 

45 Redox-Initiator-Systeme, wie z.B. Ascorbinsaure/Eisen(II) sulf at/ 
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Natriumperoxodisulf at , tert . -Butylliydroperoxid/Natriuindisulf it , 
tert . -Butylhydroperoxid/Natriuinhydroxymetlaaiisulf inat . 

Bevorzugt warden organische Peroxide eingesetzt. 

5 

Die Polymerisation kann auch durcb Einwirkung von ultravioletter 
Strahlung, gegebenenfalls in Gegenwart von UV-Initiatoren, durch- 
geftztirt werden, Ftir das Polymerisieren xmter Einwirkung von UV- 
Straiilen setzt man die daftlr Obliclierweise in Betracht kommenden 

10 Pbotoinitiatoren bzw. Sensibilisatoren ein. Hierbei handelt es 
sich beispielsweise tot Verbindungen wie Benzoin imd Benzoinetber, 
a-Methylbenzoin oder a-Pbenylbenzoin. Aucb sogenannte Triplett- 
Sensibilisatoren, wie Benzyldiketale , kSnnen verwendet werden. 
Als UV-Strablungsquellen dienen beispielsweise neben energierei- 

15 cben UV-Lait^en, wie Koblenbogenlampen, Quecksilberdampf lampen 

Oder Xenonlampen aucb UV-arme Lichtquellen, wie Leucbtstof f r5hren 
init bobem Blauanteil. 

Die verwendeten Mengen an Initiator bzw. Initiatorgemischen 
20 bezogen auf eingesetztes Monomer liegen zwiscben 0,01 und 
10 Gew.-%/ vorzugsweise zwiscben 0,1 imd 5 Gew.-%- 

Die Polymerisation erfolgt ±m Temperaturbereich von 40 bis 
200*'C, bevorzugt im Bereich von 50 bis 140°C, besonders bevor- 
25 zugt im Bereich von 60 bis llO^C. Sie wird liblicherweise unter 
atmospharischem Druck dur chgef tihrt , kann jedoch aucb unter ver- 
mindertem oder erhohtem Druck, vorzugsweise zwiscben 1 und 5 bar, 
ablaufen. 

30 Die Polymerisation kann beispielsweise als Losungspolymerisation, 
Polymerisation in Substanz, Emulsionspolyraerisation, umgekehrte 
Etaulsionspolymerisation, Suspensionspolymerisation, umgekebrte 
Suspensionspolymerisation oder Failungspolymerisation durcb- 
gefubrt werden, ohne dafi die verwendbaren Metboden darauf 

35 bescbr&ikt sind. 

Bei der Polymerisation in Substanz kann laan so vorgehen, dafi man 
die Pfopfgrundlage c) in mindestens einem Monomer der Gruppe a) 
und eventuell weiteren Comonomeren der Gruppe b) last und nach 

40 Zugabe eines Polymerisationsinitiators die Mischung auspolymeri- 
siert. Die Polymerisation kann aucb halbkontinuierlich durcbge- 
ftLhrt werden, indem man zunacbst einen Teil, z.B. 10 % des zu 
polymerisierenden Gemisches aus der Pfropfgrundlage c) , min- 
destens einem Monomeren der Gruppe a) , eventuell weiteren Comono- 

45 meren der Gruppe b) und Initiator vorlegt, das Gemisch auf Poly- 
merisationstemperatur erbitzt und nach dem Anspringen der Poly- 
merisation den Rest der zu polymerisierenden Mischung nach Fort- 
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schritt der Polymerisation zugibt. Die Polymerisate kSnnen auch 
dadxircti erhalten warden, da£ man die Pfopfgrundlag c) in einem 
Reaktor vorlegt, auf die Polymeri sat ions tempera tur erwarmt und 
mindestens ein Monomer der Gruppe a) , eventuell welteren Comono- 
5 meren der Gruppe b) und Polymerisationsinitiator entweder auf 
einmal, absatzweise oder vorzugsweise kontinuierlich zufCLgt und 
polymerisiert . 

Falls gewQnscht, kann die oben beschriebene Polymerisation auch 

10 in einem Losemittel durcbgefuiirt werden. Geeignete Losemittel 
sind beispielsweise Alkohole, wie Methanol, Ethanol, n-Propanol, 
Isopropanol, n-Butanol, sek.-Butanol, tert • -Butanol / n-Hexanol 
und Cyclohexanol sowie Glykole, wie Ethylenglykol , Propylenglykol 
\jLnd Butylenglykol sowie die Methyl- oder Ethylether der zwei- 

15 wertigen Alkohole, Diethyl englykol, Triethylenglykol, Glycerin 
und Dioxan. Die Polymerisation kann auch in Wasser als LSsemittel 
durchgefiihrt werden. In diesem Fall liegt zunachst eine Losung 
vor, die in AbhSngigkeit von der Menge der zugegebenen Monomeren 
der Komponente a) in Wasser mehr oder weniger gut 15slich ist. 

20 Ito wasserxinlSsliche Produkte, die wShrend der Polymerisation ent- 
stehen konnen, in Losung zu Oberftihren, kann man beispielsweise 
organische Losemittel zusetzen, wie einwertige Alkohole mit 1 
bis 3 Kohlenstoffatomen, Aceton oder Dimethylf ormamid. Man kann 
jedoch auch bei der Polymerisation in Wasser so verfahren, daS 

25 man die wasserunloslichen Polymerisate durch Zugabe iiblicher 

Emulgatoren oder Schutzkolloide, z,B, Polyvinylalkohol , in eine 
feinteilige Dispersion OberflShrt. 

Als Emulgatoren verwendet man beispielsweise ionische oder nicht- 
30 ionische Tenside, deren HLB-Wert im Bereich von 3 bis 13 liegt. 
Zur Definition des HLB-Werts wird auf die Ver5f f entlichung von 
W.C. Griffin, J. Soc, Cosmetic Chem./ Band 5, 249 (1954), hin- 
gewiesen. 

35 Die Menge an Tensiden, bezogen auf das Polymerisat, betragt 0,1 
bis 10 Gew.-%. Bei Verwendung von Wasser als L6semittel erhdlt 
man Losungen bzw. Dispersionen der Polymerisate. Sofem man 
Ii5s\ingen des Polymerisates in einem orgeuiischen L5semittel her- 
stellt bzw. in Mischungen aus einem organischen Ldsemittel \md 

40 Wasser, so verwendet man pro 100 Gew. -Telle des Polymerisates 
5 bis 2000, vorzugsweise 10 bis 500 Gew. -Telle des organischen 
Ijosemittels oder des Ldsemittelgemisches . 



45 
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Bevorzugt sind Polymere, die erhaitlich sind durchi radikalische 
Pfropfcopolymerisation von 

a) 10 - 90 Gew.-% laindestens einer of f enkettigeH N-Vinyl- 

aiuidverbindimg der allgemeinen Formel I und 

b) 0-60 Gew.-% eines oder mehreren weiteren copolymeri- 

sierbaren Monomer en auf 

c) 10 - 90 Gew.-% einer wasserloslichen oder wasserdisper- 

gierbaren polymeren Pfropf griandlage 

Bevorzugt sind Polymere, die erhaltlich sind durch. radikalisclie 
Pfropfcopolymerisation von 

a) 20 - 80 Gew--% mindestens einer of f enkettigen N-Vinyl- 

3^5 axnidverbindung der allgemeinen Formel I und 

b) 0-60 Gew.-% eines oder mehreren weiteren copolymeri- 

sierbaren Monomeren auf 

c) 20 - 80 Gew.-% einer oder mehrerer wasserldslicher oder 

wasserdispergierbarer polymeren Pfropf- 
20 grundlage 

Ganz besonders bevorzugt sind Polymere, die erhSltlich sind durch 
radikalische Pfropfcopolymerisation von 

25 a) 40 - 80 Gew.-% mindestens einer of f enkettigen N-Vinyl- 

amidverbindimg der allgemeinen Formel I und 

b) 0-40 Gew.-% eines oder mehreren weiteren copolymeri- 

sierbaren Monomer en auf 

c) 20 - 80 Gew,-% einer oder mehrerer wasserldslicher oder 
3Q wasserdispergierbarer polymeren Pfropf- 

grundlage 

Die erf indimgsgemaSen Pf ropf copolymerisate kdnnen im Anschluss 
an die Polymerisation verseift werden. Durch die Verseifung wird 
35 eine kationische Gruppe im Polymer erzeugt. Dies kann zu einer 
erhahten Wasserloslichkeit und verbesserten konditionierenden 
Eigenschaften in kosmetischen Anwendungen fuhren. 



40 
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Aus den oben beschriebenen Pfropf copolymerisaten erbait man durcb 
teilweise oder vollstandige Abspaltimg der Formylgruppen oder der- 
Ci- bis C6-Alkyl-C=0-Gruppen, aus denen in das Polymerisat ein- 
gebauten of f enkettigen N-Vinylaiaiden (IV) , unter Bildung von 
5 Amin- bzw, Aramonixmgruppen Einheiten der Formal (V) 



10 



Y und/oder ^2^^^ 

O 

(IV) (V) 



In den Formeln (IV) und (V) haben die Substituenten R^- vmd je- 
15 weils die oben angegebene Bedeutung. In Abbangigkeit von den bei 
der Hydrolyse gewShlten Reaktionsbedingungen enthalt man entweder 
eine partielle oder vollstSndige Hydrolyse der Einbeiten (XV) . 

Enthalt die Pfropf grundlage neben den hydrolyseunempf indlicben 
2^ Vinylpyrrolidoneinbeiten aufierdem Comonomere, die hydrolyse- 

empfindlich sind« wie 2,B, Vinylacetat oder Acrylamid, so findet 
auch in der Pfropf gnmdlage eine Hydrolyse statt. So reagiert 
Vinylacetat zu Vinylalkoholgruppen und Acrylamid zu Acrylsaxzre- 
gruppen. 

25 

Als Hydrolysemittel eignen sich Mineral saur en, wie Halogenwasser- 
stoffe, die gasfOrmig oder in wSssriger Ldsung eingesetzt werden 
konnen. Vorzugsweise verwendet man SalzsSure, Schwef elsaure, 
Salpetersaure und Phosphor sSure sowie organische S^uren, wie Ci— 
bis Cs-Carbonsauren \md aliphatische oder aromatiscbe Sulfon- 
s^uren* Pro FormylgmppencLquivalent , das aus den einpolymerisier- 
ten Einheiten (IV) abgespalten werden soil, benStigt man 0,05 bis 
2, vorzugsweise 1 bis 1,5 Molaquivalente einer Saure. 
Die Hydrolyse der einpolymerisierten Einheiten der Struktur (IV) 
kaim aucb mit Hilfe von Basen vorgenommen werden, z.B. von 
Metallhydroxiden, insbesondere von Alkalimetall- und Erdalkali- 
metallhydroxiden. Vorzugsweise verwendet man Natriumhydroxid oder 
Kaliuitihydroxid. Die Hydrolyse kann gegebenenf alls auch in Gegen- 
wart von T^mmoniak oder Aminen diirchgefuhrt werden. 
Die Hydrolyse im sauren oder im alkalischen pH-Bereich erfolgt 
z.B. bei Temperaturen von 30 bis 170, vorzugsweise 50 bis 120°C. 
Sie ist nach etwa 2 bis 8, vorzugsweise 3 bis 5 Stunden beendet. 
Nach diesen Reaktionszeiten erreicht man Hydrolysegrade der Ein- 
heiten der einpolymerisierten Monomeren der Formel (I) von 1 bis 
45 3^00 %. Besonders bewShrt hat sich eine Verf ahrensweise, bei der 
zxir Hydrolyse die Basen oder Sauren in wassriger L5sung zugesetzt 
werden. Nach der Hydrolyse ftihrt man im allgemeinen eine Neutra- 



III 



wo 02/15854 ^ PCT/EPOl/09491 



28 

lisation d\irch, so dass der pH-Wert der hydrolysierten Polymer- 
16sung 2 bis 8, vorzugsweise 3 bis 7 betrSgt. Die Neutralisation 
ist dann erf orderlich, weim ein Fortschreiten der Hydrolyse von 
teilweise hydrolysierten Polyiaerisaten verxaieden oder verz5gert 
werden soil. Die Hydrolyse kcom auch mit Hilfe von Enzymen vor- 
genoinmen werden. 



Die so hergestellten Polymerisate k5nnen durch Umsetzimg 
von im Polymer vorhandenen Hydroxyl- \ind/oder Amino funktionen 
10 mit Epoxiden der Formel X nachtrSglich kationisiert werden 
(R31 = Ci bis C40 Alkyl) . 



"\ (X) 

15 \ 



Dabei kSnnen bevorzugt die Hydroxylgrruppen der Polyvinylalkohol- 
Einheiten xmd Vinylamin-Einheiten, entstanden durch Hydrolyse 
von Vinyl formaimid, mit den Epoxiden umgesetzt werden. 
20 Die Epoxide der Formel X k5mien auch in situ durch Umsetzung 
der entsprechenden Chlorhydrine mit Basen, beispielsweise 
Natriumhydroxid, erzeugt werden. 

Bevorzugt wird 2 , 3-Epoxypropyl-trimethylammoniumchlorid bzw. 
3-Chlor-2-hydroxypropyl-trimethylaramoniumchlorid eingesetzt . 

25 Die K-Werte der Polymerisate sollen im Bereich von 10 bis 300, 
bevorzugt 25 bis 250, besonders bevorzugt 25 bis 200, ganz 
besonders bevorzugt im Bereich von 30 und 150, liegen. Der 
jeweils gewunschte K-Wert laEt sich in an sich bekannter Weise 
d\irch die Zusammensetzung der Einsatzstof f e einstellen. Die 

30 K-Werte werden bestimmt nach Fikentscher, Cellulosechemie, 

Bd. 13, S. 58 bis 64, und 71 bis 74 (1932) in N-Methylpyrrolidon 
bei 25**C und Polymerkonzentrationen, die je nach K-Wert-Bereich 
zwischen 0,1 Gew.-% und 5 Gew.-% liegen. 

35 Zux Entfernung von Lasungsmitteln k5nnen die Polymerl5sungen 
wasserdampfdestilliert werden. Nach der Wasserdampf destination 
erhalt man je nach Wahl der Kontponenten a-c w£Lssrige Ldsungen 
Oder Disperslonen. 

40 Die erhaltenen Polymerisate konnen auch nachtraglich vemetzt 
werden, indem man die Hydroxylgruppen bzw. Ttoinogruppen im 
Polymer mit mindestens bifunktionellen Reagentien umsetzt. Bei 
niedrigen Vernetzungsgraden erha.lt man wasserlosliche Produkte, 
bei hohen Vemetzungsgrade wasserquellbare bzw. unlosliche 

45 Produkte. 
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Beispielsweise konnen die erfindungsgemaSen Polymerisate mit 
Dialdehyden und Diketonen, z.B. Glyoxal, Glutaraldehyd, Succin- 
dialdehyd oder Terephthalaldehyd, umgesetzt werden. Desweiteren 
eignen sich aliphatische oder aromatische CarbonsaiiSren, bei- 
5 spielsweise MaleinsSure, OxalsSure, MalonsSure, Succinsaure oder 
CitronensSvire, bzw. Carbonsaurederivaten wie CarbonsEureester , 
-anhydride oder -halogenide. Femer sind mehrfunktionelle Epoxide 
geeignet, z.B. ES>ichlorhydrin, Glycidylmethacrylat , Ethylen- 
glykoldiglycidyletber, 1 , 4-Butandioldiglycidylether oder 
10 1,4-Bis (glycidyloxy) benzol. Femer eigenen sich Diisocyanate, 
beispielsweise Hexamethylendiisocyanat, Isophorondiisocyanat, 
Methylendipbenyldiisocyanat, Toluylendiisocyanat oder Divinyl- 
sulfon . 

15 Weiterhin eignen sich anorganische Verbindungen wie Borsaure oder 
Borsauresalze, beispielsweise Natr iummetaborat , Borax (Dinatrium- 
tetraborat) , sowie Salze mehrwertiger Kationen, z.B. Kupfer(II)- 
salze wie Kupfer (Il)acetat oder Zink-, Aluminium-, Titansalze. 

20 Borsaure bzw. BorsSuresalze wie Natriummetaborat oder Dinatrium- 
tetraborat eignen sich bevorzugt zur nachtraglichen Vemetzung. 
Dabei kSnnen die Borsaure bzw. Borsauresalze, bevorzugt als Salz- 
ISsungen, den L5sungen der erf indungsgemaSen Polymerisate zuge- 
geben werden. Bevorzugt werden die Borsaure bzw. Borsauresalze 

25 den wasserigen Polymerisatlosungen hinzugef Ggt . 

Die Borsaure bzw. Borsauresalze k6nnen den PolymerlOsungen direkt 
nach der Herstellung zugefCLgt werden. Es ist aber auch mSglich, 
die Borsaure bzw. Borsauresalze nachtraglich den kosmetischen 
Fonnulierungen mit den erf indxingsgemaSen Polymerisaten zuzu- 

30 setzen, bzw. wahrend des Herstellungsprozesses der kosmetischen 
Formulierungen . 

Der Anteil Borsaure bzw. Borsauresalze bezogen auf die 
erfindungsgemaSen Polymer e betragt 0 bis 15 Gew.-%, bevorzugt 
0 bis 10 Gew.-%, besonders bevorzugt 0 bis 5 6ew.-%. 

35 ^ V. 

Die Polymerisatldsungen und -dispersionen k5nnen durch ver- 
schiedene Trocknungsverf ahren wie z.B. Sprtlhtrocknung, Fluidized 
spray Drying, Walzentrocknung oder Gefriertrocknung in Pulyerform 
iiberfiihrt werden. Als Trocknungsverf ahren wird bevorzugt dxe 

40 sprtlhtrocknung eingesetzt. Aus dem so erhaltenen Polymer-Trocken- 
pulver lafit sich durch LSsen bzw. Redispergieren in Wasser emeut 
eine waiSrige LSsung bzw. Dispersion herstellen. Die OberfOhrung 
in Pulverform hat den Vorteil einer besseren Lagerf ahigkeit , 
einer einfacheren Transportmfiglichkeit sowie eine geringere 

45 Neigung ftlr Keimbefall. 
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Die erfindungsgeinSfien wasserl5slichen oder wasserdispergler- 
baren Ppf opfcopolymerisate hervorxagend zur Verwendung in 
kosmetischen Fonnulierungen. 

Die erf indungsgemaSen Polymerer eignen sich als Stylingmittel 
5 und/oder Konditionienoittel in haarkosmetischen Z\ibereitv»ngen wie 
Haarkuren, Haarlotionen, Haarsptiliingen, Haareiaxilsionen, Spitzen- 
fluids, Egalisierxmgsmittel f-Clr Dauerwellen, ''Hot-Oil-Treatment 
Pr^parate, Conditioner/ Festigerlotionen oder Haar sprays. Je nach 
Aawendimgsbegiet kdnnen die haarkosmetischen Ziibereitiingen als 
10 Spray, Schaum, Gel, Gelspray oder Mousse appliziert werden. 

Die erf indungsgemalSen haarkosmetischen Formulieiningen enthalten 
in einer bevorzugten Ausf-CLhrung^sform 

15 a) 0,05 - 20 Gew.-% des erf indiingsgemafien Polymeren 

b) 20 - 99,95 Gew.-%Wasser und/oder Alkohol 

c) 0-79,5 Gew.-%weitere Bestandteile 

Unter Alkohol sind alle in der Kosmetik iiblichen Alkohole zu 
20 verstehen, z.B. Ethanol, Isopropanol, n-Propanol. 

Unter weiteren Bestandteilen sind die in der Kosmetik tiblichen 
Zusatze zu verstehen, beispielsweise Treibmittel , Entschaoomer, 
grenzfiachenaktive Verbindungen , d.h, Tenside, Emulgatoren, 

25 Schaumbildner und Solubilisatoren. Die eingesetzten grenzf lachen- 
aktiven Verbindxmgen konnen anionisch, kationisch, amphoter oder 
neutral sein. Weitere tibliche Bestandteile kOnnen femer sein 
z.B, Konservierungsmittel , Parfiimdle, Trtibungsmittel, Wirkstoffe, 
UV-Filter, Pf leges toff e wie Panthenol, Collagen, Vitamine, 

30 EiweiShydrolysate, Alpha- \md Beta-Hydroxycarbonsauren, EiweiS- 
hydrolysate, Stabilisatoren, pH-Wert-Regulatoren, Farbstoffe, 
Viskositatsregulierer, Gelbildner, Farbstoffe, Salze, Feucht- 
haltemittel, Rtickfetter und weitere tabliche Additive, 

35 Weiterhin zShlen hierzu alle in der Kosmetik bekaimten Styling- 
und Conditionerpolymere, die in Kombination mit den erfindungs- 
gemaSen Polymer isaten eingesetzt werden konnen, falls ganz 
spezielle Eigenschaf ten eingestellt werden sollen. 

40 Als herkommliche Haarkosmetik- Polymer e eignen sich beispielsweise 
anionische Polymere. Solche anionischen Polymere sind Homo- und 
Copolymerisate von AcrylsSure und MethacrylsSure oder deren 
Salze, Copolynaere von Acrylsfiure und Acrylamid und deren Salze; 
Natriumsalze von PolyhydroxycarbonsSuren, wasserlosliche oder 

45 wasserdispergierbare Polyester, Polyurethane (Luviset® P.U.R.) und 
Polyhanxstof fe. Besonders geeignete Polymere sind Copolymere aus 
t-Butylacrylat, Ethylacrylat , MethacrylsSure (z.B. Luvimer^ lOOP) , 
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Copolymere aus N-tert. -Butyl acrylamid, Ethylacrylat , AcrylsSiire 
(Ultraliold* 8, strong), Copolymere aus Vinylacetat , Crotonsaure 
und gegebenenfall weiteren Vinylestem (z.B. Luviset® Marken) , 
Maleins^ureanhydridcopolymere, ggf . lait Alkoholen umgesetzt, 
5 anionische Polysiloxane, z.B. carboxyfxmktionelle, Copolymere aus 
Vinylpyrrolidon, t-Butylacrylat , MethacrylsSure (z.B Iiuviskol® 
VBM) . 

Ganz iDesonders bevorzugt werden als anionische Polymere Acrylate 
10 mit einer Saurezalil groSer gleich 120 und Copolymere aus t-Butyl- 
acrylat , Ethylacrylat , Me thacrylsSure . 

Weitere geeignete Haarkosmetik-Polymere sind kationische Poly- 
mere mit der Bezeichnung Polyquatemium nach INCI, z.B. Copoly- 

15 mere aus Vinylpyrrolidon/N-Vinylimidazolitimsalzen (Luviquat® FC, 
Luviquat® HM, Luviquat® MS, Luvic[uat® Care), Copolymere aus 
N-Vinylpyrrolidon/Dimethylaiainoethylmet3aacrylat , quatemisiert 
mit Diethylsulfat (Luvicjuat® PQ 11), Copolymere aus N-Vinylcapro- 
lactam N-Vinyipyrrolidon/N-Vinylimidazolixmsalzen (Luviquat® 

20 Hold) ; kationische Cellulosederivate (Poly<iuatemi\m-4 xmd -10) , 
Acarylamidcopolymere (Polyq:uatemium-7) . 

Als weitere Haarkosmetik-Polymere sind auch neutrale Polymere ge- 
eignet wie Polyvinylpyrrolidone, Copolymere aus N-Vinylpyrrolidon 
25 und Vinylacetat und/oder Vinylpropionat , Polysiloxane, Polyvinyl- 
caprolactam und Copolymere mit N-Vinylpyrrolidon, Polyethylen- 
imine und deren Salze, Polyvinylamine und deren Salze, Cellulose- 
derivate, PolyasparaginsSuresalze \md Derivate. 

30 Z\ir Einstellimg bestimmter Eigenschaf ten konnen die Zubereitungen 
zusatzlich auch konditionierende Substanzen auf Basis von 
Silikonverbindungen enthalten. Geeignete Silikonverbindungen sind 
beispielsweise Polyalkylsiloxane, Polyarylsiloxane, Polyaiyl- 
alkylsiloxane, Polyethersiloxane, Silikonharze oder Dimethicon 

35 Copolyole (CTFA) und aminofunktionelle Silikonverbindungen wie 
Amodimethicone (CTFA) - 

Die erf indungsgemaSen Polymere eignen sich insbesondere als Fest- 
igungsmittel in Haarstyling-Zubereitungen, insbesondere Haar- 
40 sprays (Aero sol sprays und Pumpsprays ohne Treibgas) und Haar- 
scha\2me (Aerosolschaume und Piarapschaume ohne Treibgas) • 



45 
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In elner bevorzugten AusftQirungsform enthalten diese 
Zubereltungen 



a) 
5 b) 

c) 



0,1 
20 
0 



10 Gew.-% des erf indungsgemaSen Polymer^ 
99,9 Gew.-% Wasser und/oder Alkohol 
70 Gew.-% eines Treilxaittel 



d) 0-20 Gew.-% weitere Bestandteile 

Treibraittel sind die fiir Haarsprays oder AerosolschSume iiblich 
10 verwendeten Treibraittel, Bevorzugt sind Gemische aus Propan/ 
Butan, Pentan, Dimethyl ether, 1, 1-Difluorethan (HFC-152 a), 
Kohlendioxid, Stickstoff Oder Druckluft. 

Eine erf indiingsgeiaaiS bevorzugte Fomulienmg f(ir Aerosolhaar- 
15 schSoiroe enthS.lt 

a) 0,1-10 Gew.-% des erf indungsgemaEen Polymeren 

b) 55 - 94,8 Gew.-% Wasser imd/oder Alkohol 

c) 5-20 Gew.-% eines Treibnaittel 
20 d) 0,1-5 Gew.-% eines Emxagators 

e) 0-10 Gew.-% weitere Bestandteile 

Als Emulgatoren kdnnen alle in Haarschaumen tiblicherweise ein- 
gesetzten Emulgatoren verwendet werden. Geeignete Emulgatoren 

25 kSnnen nichtionisch, kationisch bzw. anionisch sein. 

Beispiele ftir nichtionische Emulgatoren (INCI-Nomenklatxir) sind 
Laurethe, z-B. Laureth-47 Cetethe, z.B. Cetheth-1, Polyethylen- 
glycolcetylether; Cetearethe, z.B. Cetheareth-25 , Polyglycolf ett- 
saureglyceride/ hydroxyliertes Lecithin, Lactylester von Fett- 

30 sSviren, Alkylpolyglycoside . 

Beispiele fiir kationische Emulgatoren sind Cetyldimethyl-2- 
hydroxyethylaramoniumdihydrogenphosphat , Cetyltrimoniumchlorid, 
Cetyltrimmoniumbromid , Cocotrimonixaranethylsulf at , Quatemium-1 
bis X (INCI) . 

35 Anionische Emulgatoren konnen beispielsweise ausgewahlt werden 
aus der Gruppe der Alkylsulfate, Alkylethersulfate, Alkyl- 
sulfonate, Alkylarylsulfonate, Alkylsuccinate, Alkylsulfo- 
succinate, N-Alkoylsarkosinate, Acyltaurate, Acylisethionate, 
Alkylphosphate , Alkyletherphosphate , Alkylethercarboxylate , 

40 Alpha-Olef insulfonate, insbesondere die Alkali- und Erdalkali- 
metallsalze, z.B. Natrixan, Kalium, M^gnesiim, Calcixam, sowie 
Ammonixam- und Triethanolamin-Salze . Die Alky lether sulfate, Alkyl- 
etherphosphate und Alkylethercarboxylate k5nnen zwischen 1 bis 
10 Ethylenoxid oder Propylenoxid-Einheiten, bevorzugt 1 bis 

45 3 Ethyl enoxid-Einhei ten im MolekQl aufweisen. 
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Eine erf indungsgemSJ^ flir Styling-Gele geeignete Zubereitung kaxm 
beispielsweise wie folgt zusammengesetzt se±n: 

a) 0,1-10 Gew.-% des erf indungsgemaiSen Polymer en 
5 b) 60 - 99,85 Gew.-%Wasser und/oder Alkohol 

c) 0,05 - 10 Gew--%eines Gelbildners 

d) 0-20 Gew,--% weitere Bestandteile 

Als Gelblldner kozmen alle in der Kosmetik tiblichen Gelbildner 
10 eingesetzt werden. Hierzu zShlen leicht vemetzte Polyacrylsaure, 
beispielsweise Carbomer (INCI), Cellulosederivate, z.B, Hydroxy- 
propylcellulose, Hydroxyethylcellulose, kationisch modifizierte 
Cellulosen, Polysaccharide, z.B. Xanthum Gummi, Caprylic/Capric 
Triglyceride, Sodium acrylates Copolymer, Polyquatemixam-32 (and) 
15 Paraffinum Liquidum (INCI) , Sodium Acrylates Copolymer (and) 
Paraff inxam Li<3[uidum (and) PPG-1 Trideceth-6, Acrylamidopropyl 
Trimonium Chloride /Acrylamide Copolymer, Steareth-10 Allyl Ether 
Acrylates Copolymer, Polyquatemium-37 (and) Paraffinum Liquidum 
(and) PPG-1 Trideceth-6, Polyquatemium 37 (and) Propylene 
20 Glycole Dicaprate Dicaprylate (and) PPG-1 Trideceth-6, Poly- 
cjuatemium-7 , Polyquatemium-44 . 



Die erf indungsgemS^en Polymere k5nnen auch in Shampoo- 
formulierungen als Festigungs- und/oder Konditioniermittel 
25 eingesetzt werden. Als Konditioniermittel eignen sich ins- 
besondere Polymere mit kationischer Iradung. 
Bevorzugte Shampoof ormulierungen enthalten 

a) 0,05 - 10 Gew.-% des erf indungsgem^fien Polymeren 

30 b) 25 - 94,95 (3ew. -%Wasser 

c) 5-50 (5ew.-% Tenside 

d) 0-5 Gew.— % eines weiteren Konditioniermittels 

e) 0-10 Gew.-% weitere kosmetische Bestandteile 



35 In den Shanrpoof ojnmilierungen konnen alle in Shampoos tiblicher- 
weise eingesetzte anionische, neutrale, amphotere 
Oder kationische Tenside verwendet werden. 



Geeignete anionische Tenside sind beispielsweise Alkylsulfate, 
40 Alkylethersulf ate, Alkylsulfonate, Alkylarylsulf onate, Alkyl- 

succinate , A13cylsulf osuccinate , N-Alkoylsarkosinate , Acyltaurate , 
Acylisethionate , Alkylphosphate , A13cyletherphosphate , Alkylether- 
carboxylate, Alpha-Olefinsnlf onate, insbesondere die Alkali- imd 
Erdalkalimetallsalze, z,B. Natrium, Kalium, Magnesiiam, Calcixam, 
45 sowie Ammoniiim- und Triethanolamin-Salze. Die AlJcylethersulfate, 
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Alkyletherpbosphate \ind Alkyletliercarboscylate kdnnen zwischen 1 
bis 10 Ethylenoxid oder Propyl enoxid-Einbei ten, bevorzugt 1 bis 
3 Ethyl enox±d-EiTiheiten im MolekQl aufweisen. 

Geeignet sind zxm Beispiel Natriumlauirylsulf at, AmmdniuiQlaairyl- 
5 sulfat, Natr iumlaurylethersulf at , Ammoniiaialavirylethersulf at , 
Natrivnnlauroylsarkosinat , Natri-umoleylsuccinat , Ammoniumlauryl- 
sulf osuccinat , Natriumdodecylbenzolsulf onat , Triethanolamindo- 
decylbenzolsulf onat . 

10 Geeignete amphotere Tenside sind zum Beispiel Alkylbetaine, 
Alkylamidopropylbetaine , Allcylsulf obetaine , Alkylglycina te / 
Alkylcarboxyglycinate, Alkylamphoacetate oder -propionate, 
Alkylainphodiacetate oder -dipropionate. 

Beispielsweise kSnnen Cocodimethylsulf opropylbetain, Lauryl- 
15 betain, Cocamidopropylbetain oder Natriumcocamphopropionat ein- 
gesetzt werden. 

Als nichtionische Tenside sind beispielsweise geeignet die 
Umsetzungsprodukte von aliphatiscben Alkobolen oder Allcylphenolen 

20 mit 6 bis 20 C-Atomen in der Alkylkette, die linear oder ver- 
zweigt sein kann, mit Etbylenoxid xmd/oder Propylenoxid. Die 
Menge Alkylenoxid betragt ca. 6 bis 60 Mole auf ein Mol Alkobol . 
Femer sind Alkylaminoxide , Mono- oder Dialkylalkanolamide , Fett- 
saureester von Polyethylenglykolen, Alkylpolyglykoside oder 

25 Sorbitanetberester geeignet. 

AuSerdem kQnnen die Sharapoof ormulierungen ttblicbe kationiscbe 
Tenside entbalten, wie z.B. quatemare Ammoniumverbindungen, 
beispielsweise Cetyltr imethylammoniojincblorid . 

30 

In den Sbait^oof ormulierungen k6nnen zur Erzielung bestiininter 
Effekte Qbliche Konditioniermittel in Kombination mit den 
erfindungsgemaSen Polymer en eingesetzt werden, Hierzu zablen 
beispielsweise kationiscbe Polymere mit der Bezeichnimg Poly- 

35 guatemivim nach INCI, insbesondere Copolymere aus Vinyl- 

pyrrolidon/N-Vinylimidazoliumsalzen (Luviquat® FC, Luviquat® HM, 
Luviquat® MS, Luviguat® Care), Copolymere axis N-Vinylpyrrolidon/ 
Dimethylaminoetbylmethacrylat, quatemisiert mit Diethylsulf at 
(Luviquat® PQ 11) , Copolymere aus N-Vinylcaprolactam/N-Vinyl- 

40 pyrrolidon/N-Vinylimidazoliiamsalzen (Luviquat® Hold) ; kationiscbe 
Cellulosederivate ( Polyquaternium-4 und -10), Acrylamidcopolymere 
{Polyquatemium-7) . Femer kbnnen Eiweifibydrolysate verwendet 
werden, sowie konditionierende Sribstanzen auf Basis von Silikon- 
verbindungen, beispielsweise Polyalkylsiloxane, Polyarylsiloxane, 

45 Polyarylalkylsiloxane, Polyetbersiloxane oder Silikonbarze. 

Weitere geeignete Silikonverbindungen sind Dimetbicon Copolyole 
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(CTFA) xxad aminofunktionelle Silikonverblndungen wie Amodimethi- 
cone (CTFA) • 

Syntbesebeispiele 

5 

Wenn nicht aixders angegeben wurden die K-Werte lait l%igen 
wassrigen L6sungen bestinrait. 

Beispiel 1: 

10 

Xn einem gertlhrten Reaktor mit Stickstoff zuffihjruzig, Rilckfluss- 
kCililer und Dosiervorriclitxmg werden 72,8 g Polyethylenglykol mit 
einem mittleren Molekulargewicht von 4000 (Pluriol E 4000, BASF 
Aktiengesellschaft) , 180 g destilliertes Wasser, 2,8 g 75%ige 

15 Phophorsaure amd 2,8 g 50%ige Natronlauge vorgelegt imd imter 
Stickstof£ bis zxun Ktickfluss erbitzt. Unter Rtickfluss werden 
297,1 g Vinylf ormamid in 1,5 Stunden und 10 g tert . -Butylper - 
octoat in 32 g Triethylenglycolmonomethyletber in 2 Stunden 
zudosiert und 1 , 5 Stunden bei dieser Temperatur weiter auspoly- 

20 merisiert . Da das Reaktionsgemiscli im Lauf e der Reaktion hoch- 
viskos wird 45 Minuten nach Polymerisationsbeginn innerhalb von 
1,5 Stunden 250 g destilliertes Wasser zudosiert. Nach Ende der 
Reaktion wird mit 500 g destilliertem Wasser verdtinnt. Die leicht 
gelbliche Polymerlosung weist einen Festgehalt von 36,3 % und 

25 einen K-Wert von 47 , 4 auf . 

Beispiel 2: Verseifung von Beispiel 1 

500 g der in Beispiel 1 erhaltenen Losung werden mit 100 g 
30 destilliertem Wasser und 1 g Natrituapyrosulf it auf 80**C erhitzt. 
Nach Zugabe von 33 g 25%ige Natronlauge wird 3 Stunden bei 80**C 
geriihrt. Nach Abkuhlen wird mit 15 g 38%iger Salzsaure auf pH 8 
eingestellt. Die erhaltenen Losung ist gelblich imd leicht trtib, 

35 Beispiel 3 

In einem geriihrten Reaktor mit Stickstof f zuftOurung, RQckfluss- 
Icuhler und Dosiervorrichtung werden 163,8 g Polyethylenglykol mit 
einem mittleren Mole3culargewicht von 9000 (Pluriol E 9000, BASF 

40 Aktiengesellschaf t) vorgelegt und unter Stickstof fbegasung auf- 
geschmolzen. Innerhalb von einer Stunde werden 18,5 g N-Vinyl- 
f ormamid und 1,35 g tert • -Butylperoctoat in 16,1 g Triethylen- 
glycolmonomethylether innerhalb von 1,5 Sttinden bei 90°C 
zudosiert. wird eine Stunde nachpolymerisiert . WcLhrend der 

45 Nachpolymerisation wird das Reaktionsgemisch mit destilliertem 
Wasser verdtinnt. Das erhaltene Polymer weist einen K-Wert von 
33, 6 auf. 
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Bel spiel 4 

In einem geriilirten Reaktor mit Stickstof f zuftthr\mg, Rtickfluss- 
}cuhler und Dosiervorrichttmg werden 127,4 g Polyethylenglykol mlt 
5 einem mittleren Molekulargewicht von 9000 (Pluriol K 9000, BASF 
Aktiengesellschaf t) aufgeschmolzen. 54,6 g N-Vinylf ormaraid und 
70 mg Butandioldivinyl ether werden innerhalb von einer Stunde 
und 1,88 g tert . -Butylperoctoat in 16,1 g Triethylenglycolmono- 
methylether innerhalb von 1,5 Stunden bei SO^C zudosiert und im 
10 Anschluss eine Stunde bei dieser Teitrperatur nachpolymerisiert . 
Wahrend der Nachpolynaerisation wird mit destilliertem Wasser 
verdttant. Der K-Wert der leicht gelblichen, klaren L5sung betragt 
41,2. 

15 Bei spiel 5 

In einem geruhrten Reaktor mit Stickstof f zuftihrung, Rtickfluss- 
kiihler und Dosiervorrichtung werden 72 g PEG-PPG-Blockcopolymer 
mit einem mittleren Molekulargewicht von 8000 (Lutrol F 68, BASF 

20 Aktiengesellschaf t) , 180 g destilliertes Wasser, 2,8 g 75%ige 
Phophorsaure und 2,8 g 50%ige Natronlauge vorgelegt und unter 
Stickstoff bis zum Rtlckfluss erhitzt, Unter RUckfluss werden 
410 g Vinylf ormamid in 1,5 Stunden und 10 g tert . -Butylperoctoat 
in 32 g Tri e thylenglycolmonome thy 1 ether in 2 Stunden zudosiert 

25 und 1,5 Stunden bei dieser Temperatur weiter auspolymerisiert - 
Da das Reaktionsgemisch im Laufe der Reaktion hochviskos wird 
45 Minuten nach Polymerisationsbegimi innerhalb von 1,5 Stunden 
250 g destilliertes Wasser zudosiert. Nach Ende der Reaktion wird 
mit 500 g destilliertem Wasser verdtinnt. Die leicht gelbliche 

30 Polymeriasung weist einen K-Wert von 45 auf . 

Beispiel 6 

Unter Verwendting von 72 g Alkylpolyethlenglykol mit einem 
35 mittleren Molekulargewicht von 3500 (Pluriol A 2000, BASF Aktien- 
gesellschaf t) wird analog Beispiel 5 die Polymerisation durch- 
geftthrt. Die erhaltene PolymerlGsung weist einen K-Wert von 48 
auf. 

40 Beispiel 7 

Unter Verwendung von 103 g Polyethylenglykol mit einem mittleren 
Molekulargewicht von 20000 wird analog Beispiel 5 die Polymeri- 
sation durchgef €lhrt . Die erhaltene PolymerlSsung weist einen 
45 K-Wert von 53 auf. 
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Beisplel 8 

Unter Verwendung von 137 g Polyetliylenglykol mit einem mittleren 
Molekulaxgewicht von 35000 wird analog Beispiel 5 die Pclyiaeri- 
5 sation durcbgef iihrt . Die erhaltene Polymerlosimg weist einen 
K-Wert von 57 auf . 

Beispiel 9 

10 Unter Verwendung von 103 g Polyethylenglykol mit einem mittleren 
Mblekulargewicht von 20000 wird analog Beispiel 5 die Polymeri- 
sation durchgef uhrt . Die erhaltene Polymerldsung weist einen 
K-Wert. von 55 auf. 

15 Beispiel 10 

Unter VerwendTong von 202 g Dimetliicone copolyol (Belsil DMC 
603 ITM, Fa. Wacker Cbemie QoaixH) wird analog Beispiel 5 die Poly- 
merisation durchgef tihrt . Die erhaltene Polymerlosung* weist einen 
20 K-Wert von 47 auf. 

Beispiel 11 

Unter Verwendung von 137 g ethoxiliertem Polyethylenimin (her- 
*25 gestellt aus 12,5 % Polyethylenimin mit einem mittlerem Mole- 
kulargewicht von 1400 und 87,5 % Ethylenoxid) wird analog Bei- 
spiel 5 die Polymerisation durchgef lihrt . Die erhaltene Polymer- 
lasiing weist einen K-Wert von 49 auf. 

30 Beispiel 12 

In einem gertihrten Reaktor mit Stickstof f zuftihrung, Rackfluss- 
kOhler und Dosiervorrichtung werden 1000 g einer 21,4%igen Ii5sung 
von Polyvinylpyrrolidon mit einem K~Wert von 85,0 im schwachen 

35 Stickstoff Strom auf 80°C erhitzt. Innerhalb von zwei Stunden 

werden nun 91,7 g N-Vinylf onaamid -and binnen 2,5 Stunden 1,83 g 
2,2*-Azobis(2-amidinopropan)-dihydrochlorid, gel5st in 98,2 g 
Wasser, gleichmafiig zudosiert. Nach Beendigung des Monomer- 
zxilaufes wird der Reaktionsansatz mit 239 g Wasser verdtinnt. An- 

40 schliefiend wird fiir 30 Minuten nachpolymerisiert , die Teiaperatur 
auf 85**C erhoht und unter Zugabe von 0,9 g 2 , 2 '-Azobis (2-amidino- 
propan) -dihydrochlorid fiir eine weitere Stxande auspolymerisiert . 
Die erhaltene Polymer 16sua:ig besitzt einen Feststof f gehalt von 
22,5 % und einen K-Wert von 85,1 (gemessen in l%iger wSssriger 

45 L5sung) . 
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Bei spiel 13 

In einem gertihrten Reaktor mit Stickstof f zufiibrung, Rackfluss- 
kahler \md Dosiervorrichttmg warden 1000 g einer 21;0%igen L6sung 
5 von Polyvinylpyrrolidon niit einem K-Wert von 90, 339 g Wasser und 
0,9 g Natriumdihydrogenpliosphat im schwachen Stickstof f strom auf 
80°C erhitzt. Innerlialb von zwei St\inden werden nun 90 g N-Vinyl- 
formamid xind binnen 2,5 Stiinden 1,8 g 2,2^-Azobis(2-aiaidino- 
propan)-dihydrochlorid, gelost in 98,2 g Wasser, gleichm^ig 

10 zudosiert. Nach Beendigung des Monomer zulauf as wird der Reak- 
tionsansatz mit 300 g Wasser verdtbint, T^schlieSend wird far 
30 Minuten nachpolymerisiert , dann die Temperatur auf 85**C erhdht 
tmd unter Zugabe von 0,5 g 2,2'-Azobis(2-amidinopropan)-dihydro- 
chlorid ftir eine weitere Stunde auspolymerisiert . Die erhaltene 

15 Polymerlosung besitzt einen Feststof fgehalt von 16,1 % und einen 
K-Wert von 87,6 (gemessen in l%iger wassriger Ldsung) • 

Beispiel 14 

20 In einem gerUhrten Reaktor mit Stickstof fzufimrxang, Riickfluss- 
IcCLhler und Dosiervorrichtung werden 428,6 g einer 21,0%igen 
liosung von Polyvinylpyrrolidon mit einem K-Wert von 90, 690 g 
Wasser und 2,1 g Natriumdihydrogenphospliat im schwachen Stick- 
stoff Strom auf SO^'C erhitzt. Innerhalb von zwei Stunden werden 

25 nun 210 g N-Vinylf ormamid und binnen 2,5 Stunden 4,2 g 2,2*-Azo- 
bis {2-amidinopropan) -dihydrochlorid, gel5st in 97,8 g Wasser, 
gleichmaSig zudosiert. Nach Beendigung des Monomer zulauf es wird 
der Reaktionsansatz mit 200 g Wasser verdiinnt. AnschlieSend wird 
fur 30 Minuten nachpolymerisiert , dann die Temperatur auf 85°C 

30 erhoht und unter Zugabe von 0,8 g 2, 2 *-Azobis {2-amidinopropan) - 
dihydrochlorid fiir eine weitere Stunde auspolymerisiert. Die 
erhaltene Polymerlosxing besitzt einen Feststof fgehalt von 18,4 % 
und einen K-Wert von 71,7 (gemessen in l%iger wassriger Iiosxmg) . 

35 Beispiel 15 

In einem gertihrten Reaktor mit Stickstof fzuftihrung, Rtickfluss- 
klihler und Dosiervorrichtoong werden 214 g einer 21,0%igen Ldsiang 
von Polyvinylpyrrolidon mit einem K-Wert von 90, 428 g Wasser \and 

40 19,3 g N-Viny If ormamid im schwachen Stickstof f strom auf 80*^0 er- 
hitzt. 0,39 g 2,2 ^-Azobis(2-amidinopropan) -dihydrochlorid werden 
nun auf einmal zugegeben und bei der Reaktionstemperatur fiir zwei 
Stunden polymerisiert . Anschlie£end wird die Temperatur auf 85^*0 
erhaht und unter Zugabe von 0,18 g 2 , 2 ' -Azobis (2--amidinopropan) - 

45 dihydrochlorid ftir eine weitere Stunde auspolymerisiert. Die 
erhaltene PolymerlSsung besitzt einen Feststof fgehalt von 9,7 % 
und einen K-Wert von 85 (gemessen in l%iger wassriger Losxmg) . 
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Beispiel 16 

In einem geriiiurten Reaktor mit Stickstof f zufulming, Rilckfluss- 
3cQliler \md Dosieorvorrichtung werden 231 g einer 30,3%igen L6s\ang 
5 von Polyvinylpyxrolidon mit einem K-Wert von 30, 405 g Wasser, 
0,7 g Natriumdihydrogenphosphat iind 30 g N-Vinylf onaamid im 
schwachen Stickstof f strom auf 80®C erhitzt. An die Reaktions- 
apparatur wird nam soviel Vakuum angelegt, dass }Dei der Reak- 
tionsteitrperatur der Ansatz leicht unter Rtickfluss siedet, 0,6 g 

10 2, 2 '-Azobis (2-aiaidinopropan) -dihydroclilorid werden nun auf einmal 
zugegeben und bei der Reaktionstemperatxir ftir zwei Stunden poly- 
merisiert. AnscblieSend wird die Tempera tiir auf 85**C erholit und 
unter Zugabe von 0,3 g 2,2* -Azobis ( 2-araidinopropan) -dihydro- 
cblorid fiir eine weitere Stunde auspolymerisiert • Die erbaltene 

15 Polymeriasung besitzt einen Feststof fgehalt von 15,3 % und einen 
K-Wert von 36,7 (gemessen in l%iger w^ssriger LSsung) . 

Beispiel 17 

20 In einem gerOhrten Reaktor mit Stickstof fzufxihrung, Ruckfluss- 
kuhler xmd Dosiearvorrichtxmg werden 99 g einer 30,3%igen Losiong 
von Polyvinylpyrrolidon mit einem K-Wert von 30, 498 g Wasser, 
0,7 g Natri-umdibydrogenpiiosphat und 70 g N-Vinylf ormamid im 
schwach.en Stickstof f strom auf 90**C erhitzt. 1,4 g 2, 2* -Azobis- 

25 (2-amidinopropan)-diliydroclilorid werden nun auf einmal zugegeben 
und bei der Reaktionstemperatur fOr zwei Stunden polymerisiert . 
AnschlieSend wird die Temperatur auf 95**C erhobt und vmter Zugabe 
von 0,7 g 2 , 2 ^ -Azobis (2-amidinopropan) -dihydrochlorid fur eine 
weitere Stunde auspolymerisiert , Die erhaltene Polymerl6sung 

30 besitzt einen Feststof fgehalt von 13,8 % und einen K-Wert von 
59,5 (gemessen in l%iger wSssriger LOsung) . 

Beispiel 18 

35 In einem gertihrten Reaktor mit Stickstof fzufuhrung, Rtickfluss- 
kiihler vmd Dosiervorrichtung werden 115,8 g einer 21,6%igen 
L6sung von Polyvinylpyrrolidon mit einem K-V?ert von 90, 484 g 
Wasser, 0,3 g Natriumdihydrogenphosphat und 25 g N-Vinylf ormamid 
im schwachen Stickstof f strom auf 70°C erliitzt. An die Reaktions- 

40 apparatur wird nun soviel Vakuum angelegt, dass bei der Reak- 
tionstemperatur der Ansatz leicht unter Rtickfluss siedet. 0,5 g 
2,2 ^-Azobis <2-ainidinopropan) -dihydrochlorid werden nun auf ein- 
mal zugegeben und bei der Reaktionstemperatur ftlr drei Stixnden 
polymerisiert- AnschlieEend wird das Vakuum aufgehoben, die 

45 Temperatur auf 85*^0 erhaht und unter Zugabe von weiteren 0,25 g 
2,2 ^-Azobis (2-ainidinopropan)-dihydrochlorid eine weitere Stunde 
auspolymerisiert. Die erhaltene Polymerlosung besitzt einen Fest- 
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stoffgehalt von 7,6 % vind einen K-Wert von 74,9 (gemessen in 
l%iger wassriger Losung) . 

Beispiel 19 

5 

In einem geriihrten Reaktor mit Stickstof f zuf fihrung, Rtickfluss- 
kOhler und Dosiervorrichtiing werden 116,8 g einer 21,4%igen 
Ldsxing von Polyvinylpyrrolidon mit einem K-Wert von 85, 483 g 
Wasser, 0,3 g Natriumdihydrogenphosphat iind 25 g N-Vinylf ormamid 

10 im schwachen Sticks toffstrom auf 70**C erhitzt. An die Reaktions- 
apparatur wird nun soviel Vakuxam angelegt, dass bei der Reak- 
tionstemperatur der Ansatz leicht unter R€Lckfluss siedet. 0,5 g 
2,2'-Azobis(2-amidinopropan)-dih.ydrochlorid werden nun auf ein- 
mal zugegeben und bei der Reaktionstemperatur ftir drei Stunden 

15 polymerisiert . Anscblie^end wird das Vcikuiam aufgehoben, die 

Teraperatur auf BS'^C erhdbt und imter Zugabe von weiteren 0,25 g 
2,2^-Azobis(2-amidinopropan)-dihydrochlorid eine weitere Stunde 
auspolymerisiert . Die erhaltene Polymerl6s\ing besitzt eijien Fest- 
stoffgehalt von 7,8 % und einen K-Wert von 78 (gemessen in l%iger 

20 wassriger L5sung) . 



Beispiel 20 



Analog zu Beispiel 17 wird die Polymerisation xonter Verwendung 
25 eines Copolym^risats aus 70 Gew.-% Vinylpyrrolidon und 30 Gew.-% 
Vinylacetat mit einem K-Wert von 30 (Luviskol VA 73, BASF Aktien- 
gesellscloaft) als Pfropf grundlage verwendet. Das erhaltene Poly- 
mer weist ein K-Wert von 55 auf • 



30 Beispiel 21 



Analog zu Beispiel 17 wird die Polymerisation unter Verwendung 
eines Copolymerisats aus 60 Gew.-% Vinylpyrrolidon und 40 Gew.-% 
Vinylacetat mit einem K-Wert von 30 (Luviskol VA 64, BASF Aktien- 
35 gesellschaft) als Pfropf grundlage veiwendet. Das erhaltene Poly- 
mer weist ein K-Wert von 53 auf. 

Beispiel 22 



40 In einem geriihrten Reaktor mit Stickstof f zuf'Qhrung, Riickfluss- 
kOhler und Dosiervorrichtung werden 165 g einer 30,3%igen Iiosung 
von Polyvinylpyrrolidon mit einem K-Wert von 30, 451,5 g Wasser, 
0,5 g Natriumdihydrogenphosphat und 50 g N-Vinylf ormamid im 
schwachen Stickstof f strom auf 90*^0 erhitzt. 1,0 g 2,2'-Azobis- 

45 (2-aitiidinopropan)-dihydrochlorid werden n\m auf einmal zugegeben 
und bei der Reaktionstemperatur ftir zwei Stunden polyraerisiert . 
AnschlieSend wird die Temperatur auf 95®C erhoht und unter Zugabe 
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von 0,5 g 2, 2 *-Azobis(2-amidinopropan)-dihydrochlorid fur eine 
weitere Stunde auspolymerisiert . Die erhaltene Polymerlosung 
besitzt einen Feststof fgehalt von 14/4 % und einen K-Wert von 
38/6 (gemessen in l%iger vr^ssriger L5sung) . 

5 

Beispiel 23 : Verseif ung von Beispiel 22 

450 g des Polymeren aus Beispiel 22 werden auf 80®C erhitzt. 
Innerhalb einer Stunde werden 52 g 50%ige Natronlauge gleichmaEig 
10 zugetropft. Anschlie&end wird zwei Stunden nachgerCIhrt / abgekuhlt 
xmd mil: 62 g konzentrierter SalzsSure auf pH 7 gestellt. Der 
Hydrolysegrad betragt 100 %- 

Beispiel 24: Verseif long von Beispiel 22 

15 

450 g des Polymeren aus Beispiel 22 werden auf 80°C erliitzt. 
Innerhalb einer Stunde werden 26 g 50%ige Natronlauge gleichinafiig 
zugetropft, Anscbliefiend wird zwei Stunden nachgeriihr t , abgelcQlilt 
und mit 31 g konzentrierter Salzs^\ire auf pH 7 gestellt. Der 
20 Hydrolysegrad betrSgt 50 %. 

Beispiel 25 

In einem geruhrten Reaktor mit Stickstof f zufiihrxang, Rtickfluss- 
25 Iciibler und Dosiervorrichtung werden 150 g einer 20%igen L5sxing 
teilverseif tem Polyvinylalkohol mit einem mittlerem Mdlekular- 
gewicht von 31000 (Mowiol 4-88r Fa. Clariant) , 498 g Wasser, 
0/7 g Natriumdihydrogenpliosphat imd 70 g N-Vinylf ormamid .im 
schwacben Stickstoffstrom auf 90°C erhitzt. 1,4 g 2,2*-A2obis- 
30 {2-amidinopropan) -dihydrochlorid werden n\m auf einmal zugegeben 
und bei der Reakt ions tempera tur ftir zwei Stunden polymerisiert . 
AnschlieSend wird die Temperatur auf 95*^0 erh5ht und unter Zugabe 
von 0,7 g 2/ 2 ^-Azobis(2-amidinopropan)-dihydrochlorid fCLr eine 
weitere Stunde auspolymerisiert. Das erhaltene Polymer wies einen 
35 K-Wert von 45,3 (gemessen in l%iger wSssriger L5s\ing) . 

Beispiel 26 

In einem geraihrten Reaktor mit Stickstof f zuftihrung/ Ruckfluss- 
40 kOhler und Dosiervorrichtung werden 150 g einer 20%igen Ldsung 
teilverseif tem Polyvinylalkohol mit einem mittlerem Mblekular- 
gewicht von 67000 (Mowiol 8-88/ Fa. Clariant) , 498 g VJasser, 
0,7 g Natriuindihydrogenphosphat xind 70 g N-Vinylf ormamid im 
schwachen Stickstoffstrom auf 90^C erhitzt. 1/4 g 2,2^-Azobis- 
45 (2-amidinopropan) -dihydrochlorid werden nun auf einmal zugegeben 
Tond bei der Reaktions tempera txxr fur zwei Stunden polymerisiert. 
AnschlieSend wird die Tempera t\ir auf 95'^C erhdht xmd unter Zugabe 
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von 0,7 g 2, 2 '-Azobis (2-amidinopropan)-dihydrochlorid fHx eine 
weitere Stunde auspolymerisiert . Das erhaltene Polymer wies einen 
K-Wert von 65,3 (gemess«3i in l%iger wSLssriger LSsung) . 

5 Beisplel 27 

In einem geriLhrten Reaktor mit Stickstof f zufUhimng, Rttckfluss- 
kUhler iind Dosiervorriclitxmg werden 200 g einer 15%igen L«5sung 
vollverseiftem Polyvinylalkohol mit einem mittlerem Molekularge- 

10 wicht von 61000 (Mowiol 10-98, Fa. Clariant) , 498 g Wasser. 0,7 g 
Natriumdihydrogenphosphat imd 70 g N-Vinylf ormamid im schwachen 
Stickstoffstrom auf SO'C erhitzt. 1,4 g 2,2^-Azobis (2-aniidino- 
propan) -dihydrochlorid werden n\m auf einmal zugegeben vmd 
bei der Reaktionstemperatur ftir zwei Stvmden polymerisiert . 

15 AnschlieSend wird die Tenrperatur auf 95"C erhSht und unter Zugabe 
von 0,7 g 2, 2 '-Azobis(2-ainidinopropan) -dihydrochlorid f<ir eine 
weitere Stunde auspolymerisiert. Das erhaltene Polymer wies einen 
K-Wert von 68,4 (gemessen in l%iger wfissriger I,6sung) . 

20 Beispiel 28: Verseifung von Beispiel 27 

450 g des Polymeren aus Beispiel 22 werden auf 80°C erhitzt. 
Innerhalb einer Stunde werden 52 g 50%ige Natronlauge gleichmaSig 
zugetropft. AnschlieSend wird zwei Stunden nachgerChrt, abgekOhlt 
25 und mit 62 g konzentrierter SalzsMtire auf pH 7 gestellt. Der 
Hydrolysegrad betrSgt 100 %. 



Beispiel 29 

30 In einem gertihrten Reaktor mit Stickstof f zufOhrung, Rtickfluss- 
kOlxler und Dosiervorrichtung werden 1010 g destilliertes Wasser, 
2,4 g primares Natriuraphosphat und 97,1 g Kartof f elstarke 
(82, 4%ig) unter einem leichten Stickstoffstrom auf 70''C auf- 
geheizt. Bei dieser Temperatur werden 120 g N-Vinylf ormamid <lber 

35 2 Stunden und 0,98 g 2, 2' -Azobies-{2-methylproionamidin) dihydro- 
chlorid in 97,6 g destilliertem Wasser in 3 Stunden zugegeben. 
Die Reaktionslosung wird fOr weitere 3 Stunden bei 70"C gerOhrt. 
Die entstehende weiSe Dispersion hat einen Festgehalt von 15,0 %. 

40 Beispiel 30 

400 g der Dispersion aus Beispiel 24 (GewichtsverhSltnis N-Vinyl- 
f ormamid zu Kartof f elstarke = 60:40) werden in oben beschriebenen 
Reaktor mit 53,0 g 38%iger SalzsSure tropfenweise innerhalb von 
45 5 Minuten zugegeben. Im Azischluss wird auf 70'»C erhitzt ftlr 
8 Stunden. Eine 90%ige Hydrolyse des Polymers wird erreicht. 
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Bel spiel 31 

In einem gertihrten Reaktor mit Stickstof f zufuhning, Rackfluss- 
kiililer xind Dosiervorrichtxing werden 1993 g destilliertes Wasser, 
5 3 , 6 g primares Natriumpliosphat imd 40 g Maltodextrin unter einem 
leichten Stickstof f stroiu auf lO^'C erhitzt. Bei dieser Temperatiir 
werden 160 g N-Vinylf ormamid iiber 3 Stxinden rand 0,98 g 2,2'-Azo- 
bis-(2--iaetliylpropionaiaidin)dihydrochlorid in 95 g destilliertem 
Wasser in 4 Stunden zugegeben. Die Reaktionslosxing wird fiir 
10 weitere 2 Stxmden bei 7 0**C georiihrt. Die leicht tirObe Ldsxing hat 
einen Festgehalt von 14,6 % und einen K-Wert von 60. 



Beispiel 32 

15 In einem geruhrten Reaktor mit Stickstof fzufOhrung, Rxickfluss- 
klihler und Dosiervorrichtxang werden 1996 g destilliertes Wasser, 
1,4 g primSres Hatriumpbosphat imd 78,1 g Glycosesirup {76,8%ig) 
unter einem leichten Stickstof f Strom auf 70*^0 erhitzt. Bei dieser 
Temperatur werden 142 g N-Vinylf ormamid tlber 2 Stunden und 

20 0,7 g 2,2*-Azobies-(2-methylproionamidin)dihydrochlorid in 95 g 
destilliertem Wasser in 3 Stunden zugegeben. Die Reaktionslosung 
wird far weitere 3 Stunden bei 70°C geruhrt. Die klare, farblose, 
viskose L6s\mg hat einen Festgehalt von 15,7 % und einen K-Wert 
von 71,1. 

25 

Beispiel 33 



Zulauf 1 : 

30 Zulauf 2 ; 
Wako V 59 



35 



Vinylpyrrolidon 
Vinyl f ormamid 
Ethanol 



140 
40 
60 

0.5 



2,2^ -Azobis ( 2-methylbutyronitril ) 



Zulauf 3 : 


Ethanol 


12 


g 




Wako V 59 


1.5 g 


Vorlage : 


Ethanol 


30 


g 




Wasser dest. 


120 


g 




Mowiol 4/88 (20%ig) 


100 


g 


Zulauf 1 




18 


g 


Zulauf 2 




6 


g 



In einem gerOhrten Reaktor mit Stickstof fzufuhrung, Riick- 
flusskiililer und Dosierungsvorrichtxzng werden 100 g 20%igen 
45 Lasung eines teilverseif ten Polyvinylalkohol Mowiol 4 bis 88 
(Fa. Clariant) , 
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18 g von Zulauf 1,6 g von Zulauf 2 in 30 g Ethanol xind 120 g 
Wasser vorgelegt im schwachen Isr2-Stram auf ca. 80°C erhitzt. Der 
restliche Zulauf 1 in 3 h irnd Zulauf 2 in 4 h zudosiert und poly- 
merisiert . 

5 Die Polymer losung wird noch 1 h bei 80°C unter Riiliren gelialten . 
Der Zulauf 3 wird in ca. 30 min. bei einer Tempera tur von ca. SO^'C 
zugegeben und das Produkt wird weiter noch 3 h. nachpolymerisiert . 
Das erhaltene Polymer (im folgenden als 33d bezeichnet) wies 
einen K-Wert von 51.4 (gemessen in l%iger N-Methylpyrrolidon. 

10 

Nach dieser allg. Vorschrift wurden folgende Pfropf copolymer 
hergestellt : 



15 . 



Beispiel 
Nr. 


Vinyl- 
pyrrolidon 
(in Gew.-%) 


Vinyl- 
formamid 
(in Gew.-%) 


Polyvinyl - 

alkohol 
(in CSew.-%) 


K-Wert 
(1 % in NMP) 


33 a 




80 


20 


ungel6st nicht 
bestimrobar 


33 b 


50 


30 


20 


58.9 


33 c 


60 


20 


20 


57.2 


33 d 


70 


20 


10 


51.4 


33 e 


50 


20 


30 


49.8 



Alle Produkte werden bevorzugt als Haarfestigerpolymere ver- 
wendet. Sie sind mit Verdicker auf Basis von Polyacrylsaure , z.B. 
Carbopol 940 ( Fa. Goodrich) sehr gut vertrSglich land lassen 
sich mit etwa 0.25 bis 2 Gew.-% Carbopol 940 in Wasser gute Gele 
formulieren. 
Anwendiangsbeispiele 



Beispiel 1: Formulierung Aerosolhaarschaum: 
2,00 % Copolyoaer aus Beispiel 1 

2,00 % Luviguat Mono LS (Coco trimonium methyl sulfat) 
67,7 % Wasser 

10,0 Propan/Butan 3,5 bar (20^*0 
q.s. ParflSm51 

Beispiel 2 (Vergleichsbeispiel) : 

2,00 % Polymergehalt Luviquat Hold (Polquatemium-46) 
2,00 % Iiuviquat Mono LS (Coco trimonium methyl sulfat) 
67,7 % Wasser 

10,0 Propan/Butan 3,5 bar (20*C) 
q.s. ParfOmai 
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Beispiel 3: Aerosolhaarschaum: 

INCI 

4,00 % Copolymer aus Beispiel 17 

0,20 % Cremophor A 25 Cetearetli-25 * 

5 1,00 % Luviquat Mono CP Hydroscyethyl cetyldimonium 

pliosphate 

5,00 % Ethanol 
1,00 % Panthenol 
10,0 Propan/Butan 3,5 bar (20*^0 
10 q.s. ParftimSl 
ad 100 % Wasser 

Beispiel 4: Puinpschaum: 

INCI 

15 2,00 % Copolymer aus Beispiel 26 

2,00 % Luviflex Soft (Polymergehalt) 
1,20 % 2-Amiiio-2-metliyl-l-propaiiol 
0,20 % Cremopbor A 25 

0,10 % Uvinul P 25 PEG-25 PABA 

20 q.s. Konsearvierungsmittel 
q.s, Paxfttia61 
ad 100 % Wasser 

Beispiel 5: Pumpspray 

25 

4,00 % Copolymer aus Beispiel 32 
1,00 % Panthenol 
0,10 % Uvinul MS 40 
q.s. Konservienmgsmittel 
30 q.s, ParfOmdl 
ad 100 % Wasser 



INCI 

Benzophenone-4 



Beispiel 6: Pumpspray: 

INCI 

35 4,00 % Copolymer aus Beispiel 22 
1,00 % Panthenol 

0,10 % Uvinul M 40 Benzophenone-3 
q.s. Konservierungsmittel 
q.s. Parf-Qmol 
40 ad 100 % Ethanol 



45 
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Beispiel 7: Haarspray: 

INCI 

5,00 % Copolymer aus Beispiel 10 

0,10 % Silicondl Dow Coming DC 190 Diiaethicone Copolyol 
5 35,00 % Dimetbylether 

5,00 % n-Pentan 
ad 100 % Ethanol 
q . s , Par f <im61 



10 Beispiel 8: Haarspray VOC 55 %: 

INCI 

3,00 % Copolymer aus Beispiel 4 

7,00 % Luviset P^U.R. Polyurethane-1 
40,00 % Dimethylether 
15 15,00 % Ethanol 
q.s. Parfumai 
ad 100 % Wasser 



20 



Beispiel 9: Haargel: 

INCI 



0,50 % Carbopol 980 Cabomer 
3,00 % Copolymer aus Beispiel 33b 
0,10 % Phythantriol 
0,50 % Panthenol 
25 q.s. Parfltadl 

q . s Konservierungsinittel 
ad 100 % Wasser 



30 



Beispiel 10: Haarsliaiapoo bzw, Duschgel 

INCI 

0,50 % Copolymer aus Beispiel 27 
40,00 % Texapon NSO Sodivim Laureth Sulfate 

5,00 % Tego Betain L 7 Cocamidopropyl Betaine 

5,00 % Plantacare 2000 Decyl Glucoside 

35 1,00 % Propylenglycol 
q.s. Citronensaure 
q.s. Konsearvierungsiaittel 

1,00 % Natriumchlorid 
ad 100 % Wasser 

40 



45 
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Anwendungsbeispiel 11: Hautcreme 



GemaS folgender Rezeptiir wurde zunachst eine erf indungsgeni§.Se 
Wasser/5l-Cremeemulsion (Hautcreme A) hergestellt: * 

5 



10 



15 



20 



Zusatz 


Gew . -% 


Cremophor A 6 


Ceteareth-6 xmd Stearylalkohol 


2,0 


Chremophor A 25 


Ceteareth-25 


2,0 


Lanette 0 


Cetearylalkohol 


2,0 


Imwitor 960 K 


Glycerylsteeorat SE 


3,0 


Paraf finol 


5,0 


Joiobaol 


4,0 


Luvitol EHO 


Cetearyloctanoat 


3,0 


ABIL 350 


Dimethicone 


1,0 


Amerchol L 101 


Mineralol und Lanolinalkohol 


3,0 


Veegiim Ultra 


Magne s iumaluminiunis i 1 ika t 


0,5 


1, 2-Propyleaiglykol 


Propyl englykol 


5,0 


Abiol 


Imidazolindinyl-Harnstoff 


0,3 


Pbenoxyethanol 


0,5 


D-Panthenol USP 


1,0 


Polymer (Herstellungsbeispiel 28) 


0,5 


Wasser 


ad 100 



In gleicher Weise warden zwei Vergleichscremes hergestellt, imd 
zwar : 

25 Hautcreme B (ohne Polymer zusatz) 

Idit diesen Hautcremes A und B warden die f olgenden Vergleichs- 
tests 1 xind 2 z\ir Beurteilung des Hautgefuhls durchgef tibrt . 



30 100 ocl der Emulsion wurden gleichmaSig auf dem Handriicken ver- 
teilt und das Hautgeftibl subjektiv nach 30 Minuten Einwirkzeit 
getestet. Es wurden jeweils zwei Emulsionen (rechte-linke Hand) 
miteinander verglichen, Der Test wurde von je 10 Probanden duxch- 
gef tllirt . 

35 

Notenskala : 



2 (deutlich. zarter als Vergleichscreme) 
1 (etwas zarter als Vergleichscreme) 
40 0 (gleich) 

-1 (etwas raxiher als Vergleichscreme) 
-2 (deutlich rauher als Vergleichscreme) 
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Ergebnis von Vergleichstest 1 (Vergleich der Hautcremes A und 
Vergleichscreme B) : 



Note 


Anzalil der Probanden 


2 


5 


1 


4 


0 


1 


-1 




-2 





10 



Anwendtmgsbeispiel 12 : Duschgel 

GemaS folgender Rezeptur wixrde zunachst eine erf induagsgemSSe 



Zusatz 


Gew.-% 


Texapon NSO Natrixmlaurethsulf at 


40,0 


Tego Betain L7 Cocaitiidopropylbetain 


5,0 


Plantacare 2000 Decylglucosid 


5.0 


Parftim ■ — - 


0,2 


Polymer gemafi Herstell\angsbeispxel 30 


0,2 


Euxyl K 100 Benzylalkohol , Methylciilor- 

isotliiazolinoii/ Methylisothia- 


0,1 


zolinon 




D-Panthenol USP 


0,5 


CitronetisSure (pH 6-7) 


q.s - 


NaCl 


2,0 


Wasser — ' 


ad 100 



15 



20 



25 



30 



35 



40 



In gleicher Weise wurden drei Vergleicbs-Eniscbgele hergestellt 
•und zwar: 

Duschgel B: (erf indungsgem^Ses Copolymer ersetzt durch gleiche 

Menge kationisch modifizierter Hydroxyethylcellulose) 

Duschgel C: (ohne Polymerz\isatz ) 

Hit den Duschgelen A, B, und C wurde der folgende Vergleichs-test 
3 zur Bestimiaung der Schaumcremigkeit durchgef tihrt : 

Je 2,0 g der oben genannten Forraulierung wurde auf die linke 
Handinnenflache gegeben, mit Leitungswasser angeschaumt und nach 
1 Minute Reiben zwischen beiden Handen das Schaumgefilhl in den 
Handinnenflacben beurteilt: 



Note 1: sehr cremig/sahnig 
Note 2: cremig/sahnig 
Note 3: stximpf /gehaltlos 
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Ergebnis von Vergleichstest 3 (Mittelwert der Benotung durch 10 
Probanda) : 



Duschgel 


Mittelwert von 10 Probanden 


A 


1,3 


B 


2,1 


C 


2,8 



Anwendungsbeispiel 13 : Feuchtlialtef ormulienuig 

10 

Formulierung A 



20 



Zusatz 


Gew.-% 


a) Cremopbor A6 Ceteareth-6 und Stearylalkohol 


2,0 


Cremopbor A25 Cetearetb-25 


2,0 


Paraf finol {dickf IQssig) 


10 


Laxinette O Cetearylalkohol 


2,0 


Stearinsaure 


3,0 


Nip-Nip Me thylpar aben/ Propylparaben 70:30 


0,5 


Abiol Imidazoldinyl-Hamstof f 


0,5 


b) Polymer (Herstellungsbeispiel 3) 


3,0 


Wasser 


ad 100,0 



Beide Pbasen warden auf BO^Q erbitzt. Phase a) wurde in b) ein- 
geruhrt, bomogenisiert und kaltgeriihrt und anscblieiSend mit 
10%iger wassriger NaOH-Ii6sung auf pH 6 eingestellt. 

In gleicher Weise wurde eine Vergleichscreme (Formulierung B) 
ohne Polymer zusatz hergestellt. 

Mit den Formulierungen A und B wurde ein Probandentest an 8 Pro- 
banden durchgef ubrt . Dazu warden die Formulierungen jeweils auf 
den Unterarm der Probanden in einer Menge von 2 mg/cm^ aufge- 
tragen. Nach 30 min wurde der Feuchtigkeitsgebalt der Haut mit 
einem Comeometer CM 825 (Fa. Khazaka & Courage) bestimmt. Nacb 
Applikation von Formulierung A wurde ein dxirchschnittlicher Wert 
von 45 Comeometereinheiten gemessen, mit Formulierung B ein 
durcbschnittlicher Wert von 35. 



40 
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Anwendungsbeispiel 14: 0/W Creme zur Hautf euchthaltung 



7 11 o a 






2 0 


u X a.x Kono x 




xraX3.3.XjJC10X / SILDX JLCJUXCluIu 


15 0 


vasGXxne 


3 . 0 


c apxy X c apriiis auxe u iiy xyc Si la 


A 0 


Octyldodecanol 


O Ci 
^ f \J 


Hydriertes Kokosfett 


2,0 


Cetylptiosphat 


0,4 


Polymer. (Herstellungsbeispiei 33) 


3,0 


Glycerin 


3,0 


Na t r ixjicihydr oxid 


q. s . 


Parfumdl 


q.s. 


Konservierungsmittel 


q.s. 


Wasser 


ad 100 


Aawendungsbeispiel 15: O/W-Lotion 


Zusatz 


Gew.-% 


Stearinsa-ore 


1,5 


Sorbitaiunonostearat 


1,0 


Sorbitanmonooleat 


1.0 


Paraf f in61 , sixbliquiduin 


7,0 


Cetylalkohol 


1,0 


Po lydime t hy 1 s i 1 ox an 


1,5 


Glycerin 


3,0 


Polymer (Herstellungsbeispiei 30) 


0,5 


Parfumol 


q.s. 


Kons ervieningsmi tt el 


q.s. 


Wasser 


ad 100 


Anwendungsbeispiel 16: W/O-Creme 


Zusatz 


Gew.-% 


PEG-7 -hydriertes Ricinus51 


4,0 


Wollwachsalkohol 


1,5 


Bienenwachs 


3,0 


Triglycerid, f Itissig 


5,0 


Vaseline 


9,0 


Ozokerite 


4,0 


Paraf fin61 , subliquidum 


4,0 


Glycerin 


2,0 


Polymer (Herstellungsbeispiei 29) 


2,0 


Magnes iumsulf at * 7H2 0 


0,7 


ParfQmol 


q.s. 


Konservierungsmittel 


q.s. 


Wasser 


ad 100 



10 



15 



20 



25 



30 



35 



40 



45 
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AnwendTingsbeispiel 17: Hydrogel zmt Hautpflege 



10 



15 



25 



35 



Zusatz 


Gew.-% 


Polymer (Herstellungsbeispiel 10) 


3,0 


Sorbit 


2,0 


Glycerin 


3,0 


Polyethylenglycol 400 


5,0 


Ethanol 


1,0 


Parfum51 


c^.s. 


Konservierungsmittel 


C[.S . 


Wasser 


ad 100 


Anwendungsbeispiel 18: Hydrodispersionsgel 


Zusatz 


Gew.-% 


Polymer (Herstellungsbeispiel 26) 


3,0 


Sorbit 


2,0 


Glycerin 


3,0 


Polyeth-ylenglycol 400 


5,0 


Triglyceride f Itissig 


2,0 


Ethanol 


1,0 


Parftim51 


Q.S, 


Konservierungsmittel 


S . 


Wasser 


ad 100 


Anwendungsbeispiel 19: Fltissige Seife 


Zusatz 


Gew.-% 


Kokosf ettsaure , Kaliumsalz 


15 


Kaliiamoleat 


3 


Glycerin 


5 


Polymer (Herstellungsbeispiel 28) 


2 


Glyc er ins t ear at 


1 


Ethylenglycoldistearat 


2 


Spezifisclie Zusatze, Konplexierxmgsmittel, Duftstoffe 


q. s • 


Wasser 


ad 100 



40 



45 
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Anwendungsbel spiel 20: Body Care Cream 



Zusatz 


Gew.-% 


Cremophor A6 


Ceteareth-6 und Stearylalkohcfl 


2,0% 


Cremophor A 25 


Ceteareth-25 


2,0% 


Grape (Vitis Vinif era) Seed oil 


6,0% 


Glyceryl stearat SE 


3,0% 


Cetearylalkohol 


2,0% 


Dimethicon 


0,5% 


Luvitol EHO 


Cetearyloctanoat 


8,0% 


Oxynex 2004 


Propylenglycol , BHT, Ascorbyl- 






palmitat / Glycerylstearat , 


0,1% 




CitronensSure 




Konservierungsmittel 


q.s. 


1,2 -Propyl englykol USP 


3,0% 


Glycerin 


2,0% 


EDTA BD 


0,1% 


D-Panthenol USP 


1,0% 


Wasser 


ad 100 


Polymer (Herstellungsbeispiel 7) 


1,5% 


Toe opberylace t at 


0,5% 



10 



15 



20 



Die Fonaulierting wies einen pH-Wert von 6,8 auf. Die ViskositSt 
(Brookfield 

25 In den folgenden Anwendungsbeispielen sind alle Mengenangaben in 
Gew.-%. 



Anwendxingsbeispiel 21: FlGssiges Makeup 
A 

Glyceryl Stearate 
Cetyl Alcohol 
Ceteareth.-6 
Ceteareth-25 

Caprylic / Capric Triglyceride 
Mineral Oil 



30 1,70 
1,70 
1,70 
1,70 
5,20 

35 5,20 
B 

q.s. 
4,30 
2,50 
40 59,50 
C 

q.s . 

D 

2,00 
45 12,00 



Konservierimgsmittel 
Propylene Glycol 

Polymerisat gemaE Herstellbeispiel 11 
dest. Wasser 

ParfumSl 

Iron Oxides 
Titanium Dioxide 
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Herstellung : 

Phase A iind Phase B getrennt voneinunder auf 80*'C erwarmen. Dazm 
Phase B in Phase A mit einem Rtihrer mischen. Alles auf 40°C 
abkOhleix lassen uad Phase C xmd Phase D zugeben. Wiederholt 
5 homogenlsieren. 

Anwendungsbeispiel 22: Olfreies Makeup 





A 






r\ "a c 
U , 6b 


Veeguin 


10 


5,00 


Butyl ene Glykol 




0,15 
B 


Xanthan Gum 




53,0 


dest . Wasser 




q.s. 


Kons ervi erxingsmi 1 1 el 




O / 2 


Polysorbate— 2 0 




1,6 
C 


Tetrahydroxypropyl Ethylenediamine 




1,0 


Silica 




2,0 


Nylone-12 


20 


4,15 


Mica 




6,0 


Titanium Dioxide 




1,85 
D 


Iron Oxides 




4,0 


Stearic Acid 


25 


1,5 


Glyceryl Stearate 




7,0 


Benzyl Laurate 




5,0 


Isoeicosane 




q.s. 

E 


Konservierungsmittel 


30 


1,0 


dest . Wasser 




0,5 


Panthenol 




0,1 


Tmidazolidinyl Urea 




5,0 


Polymerisat gemSS Herstellbeispiel 



35 Herstellxmg: 

Phase A mit Butylene Glykol benetzen, in Phase B hineingeben und 
gut mischen. Phase AB auf 75*C erwSrmen. Phase C Einsatzstof f e 
pulverisieren, in Phase AB hineingeben und gut homogenlsieren. 
Einsatzstof fe von Phase D mischen, auf 80°C erwarmen und zu Phase 
40 ABC geben. Einige Zeit mischen, bis alles homogen ist. Alles in 
ein GefSi^ mit Propellermischer tlbertragen. Einsatzstof fe von 
Phase E mischen, in Phase ABCD hineingeben und gut vermischen. 



45 
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Anwendungsbei spiel 23 Eyeliner 
A 

40,6 dest. Wasser 
0,2 Disoditim EDTA 
5 q.s. Konservierungsmittel 
B 

0 , 6 Xanthan Gum 
0 , 4 VeeguzQ 
3 , 0 Butylene Glycol 
10 0,2 Polysorbate-20 

C 

15,0 Iron oxide / Al Powder / Silica (z.B. Sicopearl Fantastic© 
Gold ™ von BASF) 

D 

15 10,0 Dest. Wasser 

30,0 Polymerisat gemSS Herstellbeispiel 9 

Herstellung : 

Phase B vormischen, Mit einem Propellermischer Phase B in Phase A 
20 hineinmischen, wobei man den Verdicker guellen lasst. Phase C mit 
Phase D benetzen, alles in Phases AB zugeben und gut mischen. 

Anwendungsbeispiel 24 Schimmerndes Gel 

A 

25 32,6 Dest. Wasser 
0,1 Disodium EDTA 

25,0 Carbomer (2%ige wassrige Losung) 

0 , 3 Konservierungsmittel 

B 

30 0,5 Dest. Wasser 
0 , 5 Tr iethan olamine 
C 

10,0 Dest. Wasser 

9,0 Polymerisat gemSS Herstellbeispiel 31 
35 1,0 Polyquatemium-46 
5 , 0 Iron Oxide 
D 

15,0 Dest. Wasser 

1,0 D-Panthenol 50 P (Panthenol imd Propylene Glycol) 

40 

Herstellxmg : 

Mit einem Propellermischer die Einsatzstof f e von Phase A in der 
angegebenen Reihenfolge gut mischen. Dann Phase B in Phase A hin- 
eingeben, Langsam rOhren bis alles homogen ist. Phase C gut homo- 
45 genisieren, bis die Pigroente gut verteilt sind. Phase C und Phase 
D zu Phase AB geben und gut mischen. 
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Anwendungsbeispiel 25: Wasserfester Kascaxa 
A 

46/7 Dest. Wasser 
3r0 Lutrol E 400 (PEG-S) 
5 0,5 Xanthan Giam 

q . s . Konservierungsmi t tel 

0,1 Imidazolidinyl Urea 

1,3 Tetrahydroxypropyl Ethyl enediamine 

B 

10 8,0 Camauba Wax 

4 , 0 Beeswax 

4 , 0 Isoeicosane 

4,0 Polyisobutene 

5 , 0 Stearic Acid 
15 1,0 Glyceryl Stearate 

q . s . Kons ervi enmgsmi 1 1 el 

2 , 0 Benzyl Laxirate 

C 

10,0 Iron oxide / Al Powder / Silica (z.B. Sicopearl Fantastico 
20 Gold ™ von BASF) 

E 

8 , 0 Polyurethane-l 

2,0 Polymerisat gemM& Hers tel Ibei spiel 38 
25 Herstellimg: 

Phase A \md Phase B getrennt voneinander au£ 85^C erwarmen. 
Tenrperatiir halten \md Phase C zu Phase A geben und homogeni- 
sieren, bis die Pigiaente gleichmafeig verteilt sind. Phase B zu 
Phases AC geben imd fiir 2-3 Minuten hoiDogenisieren. Dann Phase E 
30 zugeben und langsam riihren. Alles auf Ra\uatemperat\ir abldihlen 
lassen. 

Anwendungsbei spiel 26 Soimenschutz-Gel 
Phase A 

35 1,00 PEG-40 Hydrogenated Castor Oil 

8,00 Octyl jyiethoxycinnamate (Uvinul MC 80™ von BASF) 

5,00 Octocrylene (Uvinul N 539 ™ von BASF) 

0,80 Octyl Triazone (Uvinul T 150 ™ von BASF) 

2,00 Butyl Methoxydibenzoylmethane (Uvinul BMBM ™ von BASF) 
40 2,00 Tocopheryl Acetate 

q.s. ParfOmal 

Phase B 

2,50 Polymerisat gemafi Herstellbeispiel 26 
0,30 Acrylates/ClO-30 Alkyl Acrylate Crosspolymer 
45 0,20 Carbomer 
5,00 Glycerin 
0,20 Disodiiim EDTA 
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q . s . Konservierungsmittel 
72,80 dest. Wasser 
Phase C 

0,20 Sodium Hydroxide 

5 

Herstellxing: 

Die Komponenten der Phase A mischen. Phase B quellen lassen xmd 
unter Homogenisieren in Phase A einorOhren . Mit Phase C neutrali- 
sieren \xnd einieut homogenisieren. 

10 

Anwendungsbeispie 27 Sonnenschutzemulsion init Ti02 und Zn02 
Phase A 

6,00 PEG-7 Hydrogenated Castor Oil 

2,00 PEG-45/Dodecyl Glycol Copolymer 
15 3,00 Isopropyl Myristate 

8,00 OTojoba (Buxus Chinensis) Oil 

4,00 Octyl Methoxycinnamate (Uvinul MC 80) 

2,00 4-Methylbenzylidene Camphor (Uvinul MBC 95) 

3,00 Titaniiim Dioxide, Dimethicone 
20 1,00 Dimethicone 

5,00 Zinc Oxide, Dimethicone 

Phase B 

2,00 Polymerisat gemSS Herstellbeispiel 24 
0,20 Disodixkm EDTA 
25 5,00 Glycerin 

q. s . Konservierungsmittel 
58,80 dest. Wasser 
Phase C 

q.s. Parfttaidl 

30 

Her stel lung : 

Die Phasen A \ind B getrennt auf ca. 85*^C erwSrmen. Phase B in 
Phase A einriihren und homogenisieren. AbJcCLhlen auf ca. 40°C, Phase 
C hinzugeben und nochmals kurz homogenisieren. 

35 

Anwendungsbeispiel 28 Sun Protection Lotion 



Phase 


A 




6,00 


Octyl Methoxycinnamate (Uvinul MC 80 ™ von BASF) 




2,50 


4-Methylbenzylidene Camphor (Uvinul MBC 95 ™ von 


BASF) 


40 1,00 


Octyl Triazone (Uvinul T 150 ™ von BASF) 




2,00 


Butyl Methoxydibenzoylmethane (Uvinul BMBM ™ von 


BASF) 


2,00 


PVP/Hexadecene Copolymer 




5,00 


PPG-3 Myristyl Ether 




0,50 


Dimethicone 




45 0,10 


BHT, Ascorbyl Palmitate, Citric Acid, Glyceryl Stearate, 




Propylene Glycol 




2,00 


Cetyl Alcohol 
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2,00 Potassium Cetyl Phosphatie 
Phase 6 

2,50 Polymerisat gemaiS Herstellbeispiel 25 
5,00 Propylene Glycol 
5 0,20 Disodlum EDTA 

q , s - Konservierungsmittel 
63 , 92 dest . Wasser 
Phase C 

5,00 Mineral Oil 
10 0,20 Carboiaer 
Phase D 

0,08 Sodiuin Hydroxide 

Phase E 

q.s, Parfiimol 

15 

Herstiellung : 

Die Phasen A iind B getrennt auf ca. 80*^0 erwarmen. Phase B tmter 
Homogenisieren in Phase A einriihren, Icurz nachhomogenisieren. 
Phase C anschlainmen, in Phase AB einrOhren, mit Phase D neutreili- 
20 sieren imd nachhomogenisieren, AblcQhlen auf ca, 40**C, Phase E zu- 
geben, nochmals homogenisieren. 

Abwendungsbeispiel 29: Abziehbare Gesichtsmaske 

Phase A 
25 57,10 dest. Wasser 

6,00 Polyvinyl Alcohol 

5,00 Propylene Glycol 

Phase B 

20,00 Alcohol 
30 4,00 PEG-32 

q.s Parf-OmOl 

Phase C 

5,00 Polyquat erni'um-44 

2,70 Polymerisat gemaS Herstellbeispiel 8 
35 0,20 Allantoin 

Herstellung : 

Phase A auf mind. 90*^0 erwSLrmen -und rCihren bis gel5st* Phase B bei 
50**C losen iind in Phase A einriihren. Bei ca. 35**C den Ethanol- 
40 verlust ausgleichen. Phase C zugeben und umterriahren. 



45 
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Anwendungsbeispiel 30: Gesichtsmaske 





Phase 


A 




3.00 


Ceteareth-6 




1,50 


Ceteareth-25 


5 


5,00 


Cetearyl Alcohol 




6,00 


Cetecoryl Octanoate 




6,00 


Mineral Oil 




0,20 


Bisabolol 




3,00 


Glyceryl Stearate 


10 


Phase 


B 




2,00 


Propylene Glycol 




5,00 


Panthenol 




2,80 


Polymerisat gemaS Hers tellbei spiel 7 




q.s . 


Konservienmgsmittel 


15 


65,00 


dest. Wasser 




Phase 


C 




q.s . 


Parfto51 




0,50 


Tocopheryl Acetate 



20 Herstellung: 

Phase A und B getrennt auf ca. 80''C erwarmen. Phase B in Phase A 
Tonter Homogenisieren einrxihren, kurz nachhomogenisieren. Abkuhlen 
auf ca. 40°C, Phase C hinzugeben, nochmals homogenisieren. 

25 Anwend\ingsbeispiel 31: Karperlotion-Schaum 
Phase A 

1,50 Ceteareth-25 
1,50 Ceteareth-^e 
4,00 Cetearyl Alcohol 
30 10,00 Cetearyl Octanoate 
1,00 Dime thic one 
Phase B 

3,00 Polymerisat gemaS Herstellbeispiel 2 
2,00 Panthenol 
35 2,50 Propylene Glycol 

q.s. Konservienmgsmittel 
74,50 dest. Wasser 
Phase C 

q.s. ParftamSl 

40 

Herstellxmg: 

Die Phasen A tmd B getrennt auf ca. BO'^C erwSrmen. Phase B in 
Phase A einriihren und homogenisieren. Ablctahlen auf ca. 40*'C, Phase 
C hinzugeben und nochmals kurz homogenisieren. Abftillung: 90 % 
45 Wirkstoff und 10 % Propan/Butan bei 3,5 bar (20*'C) . 
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Anwendungsbeispiel 32: Gesichtswasser ftir trockene und eiapfind- 
liclie Haut 
Pliase A 

2,50 PEG-40 Hydrogenated Castor Oil 
5 q.s. Parfttai51 
0,40 Bisabolol 
Pliase B 

3,00 Glycerin 

1,00 Hydroxyethyl Cetyldimonixom Phosphate 
10 5,00 Whitch Hazel (Hamamelis Virgiixiana) Distillate 
0,50 Panthenol 

0,50 Polyznerisat geznSS Herstellbeispiel 25 
q.s. Konservierungsmittel 
87,60 dest« Wasser 

15 

Herstellxmg: 

Phase A klar losen. Phase B in Phase A einrtOaren. 

Anwendimgsbeiispiel 33: Gesichtsvjaschpaste mit Peelingef f ekt 
20 Phase A 

70,00 dest. Wasser 

3,00 Polymerisat gemSS Herstellbeispiel 15 
1,50 Carbomer 
q.s. Konservierungsmittel 
25 Phase B 

q.s. Parftimol 

7,00 Potassium Cocoyl Hydrolyzed Protein 
4,00 Cocamidopropyl Betaine 
Phase C 
30 1,50 Triethanolamine 
Phase D 

13,00 Polyethylene (Luwax A™ von BASF) 
Herstelliing : 

35 Phase A quellen lassen. Phase B klar losen. Phase B in Phase A 
einriihren. Mit Phase C neutralisieren. Danach Phase D einrtihren. 

Anwendungsbeispiel 34: Gesichtsseife 
Phase A 
40 25,0 Potassium Cocoate 

20.0 Disodiiuti Cocoamphodiacetate 
2.0 Xiauramide DBA 
1.0 Glycol Stearate 

2.0 Polymerisat gemalS Herstellbeispiel 23 
45 50.0 dest. Wasser 
q.s. Citric Acid 
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Phase B 

q. s . Konservienangsmittel 
g,s. Parfiamdl 



5 Herstellung : 

Phase A unter Rtihren auf 70°C erwaoinnaen, bis alles homogen ist- 
pH-Wert auf 7.0 bis 7.5 lait Citric Acid. Alles auf 50**C abkOhlen 
lassen und Phase B zugeben. 

10 Anwendungsbeispiel 35: Gesichtsreiniguxxgsmilch Typ 0/W 
Phase A 

1,50 Cetear eth- 6 
1,50 Ceteareth~25 
2,00 Glyceryl Stearate 
15 2,00 Cetyl Alcohol 
10,00 Mineral Oil 
Phase B 

5,00 Propylene Glycol 
g . s . Konservierungsmittel 
20 1,0 Polymerisat geinaS Herstellbeispiel 29 
66,30 dest. Wasser 
Phase C 

0,20 Carbomer 
10,00 Cetearyl Octanoate 
25 Phase D 

0,40 Tetrahydroxypropyl Ethylenediaiaine 
Phase £ 

q.s. Parf\Sm6l 
0 , 10 Bisabolol 

30 

Herstelliang: 

Die Phasen A iind B getrennt auf ca. 80°C erwarmen. Phase B unter 
Homogenisieren in Phase A einrtihren, 3curz nachhoiaogenisieren. 
Phase C anschlSinnien, in Phase AB einrOhren, mit Phase D neutrali- 
35 sieren und nachhomogenisieren, AbkCLhlen auf ca. 40**C, Phase E zu- 
geben, nochmals homogenisieren. 

Anwendungsbeispiel 36: Transparente Seife 

4,20 Sodium Hydroxide 

40 3,60 dest. Wasser 

2,0 Polymerisat gema£ Herstellbeispiel 32 

22,60 Propylene Glycol 

18,70 Glycerin 

5,20 Cocoamide DBA 

45 10,40 Cocamine Oxide 

4,20 Sodium Lauiryl Sulfate 

7,30 Myristic Acid 
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16/60 Stearic Acid 
5,20 Tocopherol 

Her st el lung ; 

5 Alle Zutaten mischen. Die Mischung klar schmelzen bei 85*'C. Sofort 
in die Form ausgiessen, 

Anwendungsbeispiel 37: Peeling-Creme, Typ 0/W 
Phase A 
10 3,00 Ceteareth~6 
1,50 Get ear eth-2 5 
3 , 00 Glyceryl Stearate 

5,00 Cetearyl Alcohol, Sodium Cetearyl Sulfate 
6,00 Cetearyl Octanoate 
15 6,00 Mineral Oil 
0/20 Bisabolol 
Phase B 

2/00 Propylene Glycol 
0/10 Disodium EDTA 
20 3/00 Polymerisat gemSfi Herstellbeispiel 33e 
q . s . Konservienmgsmittel 
59/70 dest. Wasser 
Phase C 

0/50 Tocopheryl Acetate 
25 q.s. Parfiimdl 
Phase D 

10/00 Polyethylene 
Herstellimg: 

30 Die Phasen A und B getrennt auf ca. SO^'C erwarmen. Phase B in 

Phase A einrOhren und homogenisieren, Abktihlen auf ca. 40*^0, Phase 
C hinzugeben und nochmals kurz homogenisieren. TtoschlieSend Phase 
D unteriruhren. 

35 Anwendungsbeispiel 38: Rasierschaum 

6/00 Get eare th-2 5 

5/00 Poloxamer 407 

52/00 dest- Wasser 

1,00 Tr iethanolaiaine 
40 5/00 Propylene Glycol 

1,00 PEG-75 Lanolin Oil 

5/00 Polymerisat gemaS Herstellbeispiel 5 
q.s. Konservienmgsmittel 
q.s. Par f umol 
45 25/00 Sodium Laureth Sulfate 
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Herstellung* : 

Alles zusainiaennwiegen, danach riihren bis gel6st. Abftilloing: 90 
Telle VJirksubstanz -und 10 Telle Propan/Butan-Mlschung 25:75. 

5 Anwendungsbei spiel 39: After Shave Balsam 
Phase A 

0,25 Acrylates/ClO-30 Alkyl Acrylate Crosspolymer 
1,50 Tocopheryl Acetate 
0,20 Bisabolol 
10 10,00 Caprylic/Capric Triglyceride 
q.s. Parftimol 

1,00 PBG-40 Hydrogenated Castor Oil 
Phase B 

1,00 Panthenol 
15 15,00 Alcohol 

5,00 Glycerin 

0,05 Hydroxyethyl Cellulose 

1,92 Polymerisat gemaS Herstellbeispiel 2 

64 , 00 dest . Wasser 
20 Phase C 

0,08 Sodium Hydroxide 

Hers t el lung : 

Die KoToponenten der Phase A mischen. Phase B vmter Homogenisieren 
25 In Phase A einriihren, kurz nachhomogenisieren. Mlt Phase C neu- 
tralisieren und emeut homogenisieren. 

Anwendungsbelspiel 40: KSrperpf legecreme 

Phase A 
30 2,00 Ceteareth-6 

2,00 Ce t eareth-2 5 

2,00 Cetearyl Alcohol 

3,00 Glyceryl Stearate SE 

5,00 Mineral Oil 
35 4,00 Jojoba (Buxus Chinensis) Oil 

3,00 Cetearyl Octanoate 

1,00 Dimethicone 

3,00 Mineral Oil, Lanolin Alcohol 
Phase B 
40 5,00 Propylene Glycol 
0,50 Veegum 
1,00 Panthenol 

1,70 Polymerisat gema& Herstellbeispiel 4 
6,00 Polyquatemlum-44 
45 q.s. Konservierungsmittel 
60,80 dest. Wasser 
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Phase C 

q.s. Parfiimol 
Herstellimg: 

5 Die Pliasen A und B getreimt auf ca. 80^C erwanaen. Pliase B liomoge- 
nisieren. 

Phase B unter Homogenisieren in Phase A einriihreii/ kurz nachhomo- 
genisieren. 

Abkiihlen auf ca. 40**C, Phase C hinzugeben und nocbxaals kurz homo- 
XO genisieren. 

Anwendungsbeispiel 41: Zahnpasta 

Phase A 

34,79 dest. Wasser 

15 3,00 Polymerisat geiaS£ Hers tellbei spiel 31 

0,30 Konservierungsmittel 

20,00 Glycerin 

0,76 Sodium Monof luorophosphate 

Phase B 

20 1,20 Sodium CarboxymetJaylcellulose 

Phase C 

0,80 Arozoadl 

0,06 Saccharin 

0 , 10 Konservierungsmittel 

25 0,05 Bisabolol 

1,00 Panthenol 

0,50 Tocopheryl Acetate 

2,80 Silica 

1,00 Sodium Lauryl Sulfate 

30 7,90 Dicalciumphosphate Anhydrate 

25,29 Dicalciiamphosphate Dihydrate 

0,45 Titanium Dioxide 



Herstellung : 

35 Phase A 15sen. Phase B in Phase A einstreuen und losen. Phase C 
zugeben und unter Vakuum bei RT ca. 45 Min. xiihren lassen. 



Anwendxmgsbeispiel 42: Mundwasser 
Phase A 
40 2,00 Aromaol 

4,00 PEG-40 Hydrogenated Castor Oil 
1,00 Bisabolol 
30,00 Alcohol 
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Phase B 

0,20 Saccharin 

5,00 Glycerin 

q. s . Konservienmgsmittel 

5 5,00 Poloxamer 407 

0,5 Polymerisat gemas Herstellbeispiel 7 

52,30 dest. Wasser 



Herstellung : 

10 Phase A und Phase B getrennt klar 15sen. Phase B in Phase A ein- 
xiihren. 



Anwendvmgsbei spiel 43: Prothesenhaf tmittel 

Phase A 
15 0,20 Bisabolol 

1,00 Beta-Carotene 

q . s . Aromadl 

20,00 Cetearyl Octanoate 

5,00 Silica 
20 33,80 Mineral Oil 

Phase B 

5,00 Polymerisat gemSS Herstellbeispiel 15 
35,00 FVP (20%ige Ldsung in Wasser) 

25 Herstellvmg: 

Phase A gut mischen. Phase B in Phase A einrtihren. 
Anwendungsbeispiel 32: Hautpf legecreme, Typ O/W 
Phase A 

8,00 Cetearyl Alcohol 
30 2,00 Ceteareth-6 

2,00 Ceteareth-25 

10,00 Mineral Oil 

5,00 Cetearyl Octanoate 

5,00 Dimethicone 
35 Phase B 

3,00 Polymerisat gemSlS Herstellbeispiel 19 
2,00 Panthenol, I^ppylene Glycol 
q - s . Konservierungsmittel 
63,00 dest. Wasser 
40 Phase C 

q.s. Par£€liD61 



Herstellung: 

Phase A und B getrennt auf ca. 80 C earwanuen. Phase B in Phase A 
45 unter Homogenisieren einrOhren, Icurz nachhomogenisieren. AbkOhlen 
auf ca. 40 C, Phase C hinzugeben, nochmals homogenisieren. 
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iUiwendungsbelspiel 44: Hautpf legecreme , Typ W/0 

Phase A 

6,00 PEG- 7 Hydrogenated Castor Oil 
8,00 Cetearyl Octanoate 
5 5,00 Isopropyl Jffyristate 
15,00 Mineral Oil 

2,00 PEG-45/Dodecyl Glycol Copolymer 
0,50 Magnesium Stearate 
0,50 Alvaxiinum Stearate 
10 Phase B 

3 , 00 Glycerin 

3,30 Polyiaerisat gemSE Herstellbeispiel 10 
0,70 Magnesi\xm Sulfate 
2,00 Panthenol 
15 q.s, Konservierungsmittel 
48,00 dest. Wasser 
Phase C 

1,00 Tocopherol 
5,00 Tocopheryl Acetate 
20 q.s. Parfttaidl 

HerstelliHig: 

Die Phasen A und B getrennt auf ca. 80**C erw^rmen. Phase B in 
Phase A einrtihren und homogenisieren. AbJciihlen auf ca, ^O^C, 
25 Phase C hinzugeben xmd nochmals kurz homogenisieren. 

Anwendungsbeispiel 45: Lippenpf legecreme 
Phase A 

10,00 Cetearyl Octanoate 
30 5,00 Polybutene 
Phase B 

0,10 Carbomer 
Phase C 

2,00 Ceteareth-6 
35 2,00 Ceteareth-25 

2,00 Glyceryl Stearate 

2,00 Cetyl Alcohol 

1,00 Dime t hie one 

1,00 Benz ophenone-3 
40 0,20 Bisabolol 

6,00 Mineral Oil 

Phase D 

8,00 Polymerisat gem^^ Herstellbeispiel 33a 
3,00 Panthenol 
45 3,00 Propylene Glycol 

q.s. Konservierungsmittel 
54,00 dest. Wasser 
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Phase E 

0,10 Triethanolamine 
Phase F 

0,50 Tocopheryl Acetate* 
5 0,10 Tocopherol 
q.s. Parfumol 

Hers tellimg- : 

Phase A klar 15sen. Phase B dazugeben und homogenisieren. Phase C 
10 addieren und schmelzen bei 80 C. Phase D auf 80 C eriftrarmen. Phase 
D zu Phase ABC geben und homogenisieren. Abkiihlen auf ca. 40 C, 
Phase E und Phase F zugeben, nochxnals homogenisieren. 

Anwendungsbeispiel 46: GlSnzender Lippenstift 
15 Phase A 

5,30 Candelilla (Euphorbia Cerifera) Wax 

1,10 Bees Wax 

1,10 Microcrystalline Wax 

2,00 Cetyl Palmitate 
20 3,3 0 Mineral Oil 

2,40 Castor Oil, Glyceryl Ricinoleate, Octyldodecanol , Camauba, 
Candelilla Wax, 

0,40 Bisabolol 

16,00 Cetearyl Octanoate 
25 2,00 Hydrogenated Coco-Glycerides 

q.s. Konservierungsmittel 

1,00 Polymerisat gemas Herstellbeispiel 33e 
60,10 Castor (Ricinus Communis) Oil 
0,50 Tocopheryl Acetate 
30 Phase B 

0,80 C. I. 14 720:1, Acid Red 14 Aluminum Lake 
Phase C 

4,00 Mica, Titanium Dioxide 
35 Herstellung: 

Die Komponenten der Phase A einwiegen und auf schmelzen. Phase B 
homogen einarbeiten. Phase C zugeben und untenrtihren. Unter 
Rflhren auf Raumtemperatiir ablctihlen. 

40 



45 
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Patentansprtiche 



1. Verwendxing von Pfropfcopolymerisaten, die erhaitlich slnd 
5 durch radikalische Pfropf copolyxaerisation von 

a) mindestens einer of f enkettigen N-Vinylamidverbindung 
der allgemeinen Formel (I) 



R3 



(I) 



wobei Ri, R2, r3 = H odeir Ci- bis Ce-Alkyl bedeuten, 
und 



b) gegebenenfalls eines oder mehreren weiteren copoly- 
merisierbaren Monomeren 

auf eine polymere Pfropf grundlage c) , ftir kosmetische 
Anwendungen, mit der MaSgabe, dafi falls die polymere Pfropf - 
grundlage eine polyetherhaltige Verbindiing ist, das copoly- 
merisierbare Polymer b) kein Vinylester darstellt. 

2. Verwendung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , daS die 
Pfropfpolymerisate wasserl6slich oder wasserdispergierbar 
sind. 

3. Verwendung nach Anspruch 1, wobei die Reste R^, R^ iind R^ 
in Formal (I) = H bedeuten. 

4. Verwendung von wasserldslichen oder wasserdispergierbaren 
Pfropf copolymerisaten nach Anspruch 1, dadxirch gekennzeich- 
net, daS als c) ausgewahlt ist: aus 

cl) polyetherhaltigen Verbindungen 

c2) Polymer isaten^ die mindestens 5 Gew.% an Vinylpyrrolidon- 
Binheiten enthalten 
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c3) Polymerisaten, die mindestens 50 Gew.% an Vinylalkohol- 
Einheiten enthalten 

imd/oder 

5 c4) natiirlichen Substanzen, die Saccbarid-Strukturen ent- 

halten. 

5. Verwendung von wasserldslichen oder wasserdispergierbaren 
Pfropf copolymerisaten nach Anspruch 4, dadurch gekennzeich- 
10 net, dciS die polyetlierlialtige Verbindung cl) ausgewaiilt aus 

Polymerisaten der allgemeinen Formel II mit einem mittleren 
Molekulargewicht von > 300 



15 



25 



(II) 

20 in der die Variablen unabhSngig voneinander folgende 

Bedeutung haben: 

r4 Wasserstoff, Ci-C24-Al]cyl , r9-C(=0)-, R^-NH-C (=0) 
Polyalkoholres t ; 



rB Wasserstof f , Ci-C24-Alkyl, r9-C{=0)-, R^-NH-C (=0) 



R5 bis BP 

^(CH2)2-. -(CH2)3-/ -{CH2)4-/ -CH2-CH (R9 ) - , 
30 -CH2-CHORIO-CH2-; 

R^ Ci-C24-Alkyl; 

RlO Wasserstoff, Ci-C24-Alkyl , R9h::(=0>-, R^-NH-C (=0) 

35 

A -C(=0)-0, -.C(=O)-B-C(=0)-O, 
-C ( =0 ) -3SIH-B-NH-C { =0 ) -O ; 

B -(CH2)t-' Arylen, ggf. substituiert ; 

40 

n 1 bis 1000; 

s 0 bis 1000; 

*S t 1 bis 12; 
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5 
10 

6. 

15 
20 
25 
30 
35 
40 
45 



u 1 bis 5000; 

V 0 bis 5000; 

w 0 bis 5000; 

X 0 bis 5000; 

y 0 bis 5000; 

2 0 bis 5000. 

Verwendung von wasserloslichen oder wasserdispergierbaren 
Pfropf copolymer i sat en nach Anspziich 5, dadiirch. gekennzeich- 
net, daS die polyetherhaltige Verbindung cl) ausgewablt 
ist aus Polymerisaten der allgemeinen Formel II mit edLnem 
mittleren Molekulargewicbt von 300 bis 100000 (nach dem 
Zahlenmittel ) , in der die Variablen xinabhangig voneinander 
folgende Bedeutung haben: 

R4 Wasserstoff, Ci-Ci2-Alkyl , r9-C(=0)-, R9-3SIH-C (=0) 
Polyalkoholrest ; 

R8 Wasserstoff, Ci-Ci2-A13cyl , R5-C(=0)-, RS-NH-C (=0)-; 
r5 bis r7 

-{CH2)2-. -(CH2)3-/ -(CH2)4-/ -CH2-CH(R9 > 
-CH2-CHORIO-CH2- ; 

R9 Ci-Ci2-Alkyl; 

RiO wasserstoff, Ci-Ci2^Al3cyl , r9-C(=0)-, R^-NH-C (=0) -; 

n 1 bis 8; 

s 0; 

u 2 bis 2000; 

V 0 bis 2000; 
w 0 bis 2000. 
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5 



10 



15 



20 



25 



30 

8. 



35 

9. 



40 



Verwendung von wasserldslichen oder wasserdispergierbaren 
Pfropf copolymerisaten nach Anspruch 4, dadiirch gekeiin- 
zeichnet/ daS die polyetherhaltige Verbindimg cl) ausgew^lt 
aus Polymer isaten der allgemeinen Formel II mit' einem 
mlttleren Molekulargewicht von 500 bis 50000 (nach dem 
Zahlenmittel) , in der die Variablen ttnabhSngig vonelnander 
folgende Bedeutiing haben: 

r4 Wasserstoff, Ci-Ce-Alkyl, R9-C(=0)-, R^-NH-C (=0)-; 
R8 Wasserstoff, Ci-Ce-Allcyl, R9-C(=0)-, R^-NH-C (=0) ~; 
R5 bis 

-{CH2)2-/ -(CH2)3-/ "-(CH2)4-/ -CH2-CH (R^ ) - , 
-CH2-CHOR3-0-CH2- ; 

R^ Ci-Ce-AllQrl; 

R" Wasserstoff, Ci-Ce-Allcyl , RS-C(=0)-, R^-NH-C (=0) -7 
n 1; 
s 0; 

u 5 bis 500; 
V 0 bis 500; 
w 0 bis 500. 

Verwendung von wasserloslichen oder wasserdispergierbaren 
Pfropf copolymerisaten nach Anspruch 4, dadurch gekenn- 
zeichnet^ da& die polyetherhaltige Verbindung cl) ausgewahlt 
ist aus polyetherhaltigen Silikonderivaten 

Verwendung von wasserloslichen oder wasserdispergierbaren 
Pfropf copolymerisaten nach Anspruch 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafi die polyetherhaltige Verbindung cl) ausgewShlt 
ist aus polyetherhaltigen Silikonderivaten der allgemeinen 
Formel III 
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c und d ^anze Zalilen zwischen 0 iind 50 sein kSnnen mit der 
Mafigabe, da£ die Summe aus c und d grofier als 0 ist, imd e 
0 Oder /l ist. 

5 10. yerv\rendung von Polymerisaten nach Anspruch 9, dadurch gekenn- 
zeichnet; daS Formel III folgende Bedeuttmg besitzt: 



CH3--siO 

nil 



>11 



ji-O 
«-« -lb CHs 



1 



CH3 
I— CH3 



15 11. Verwendimg von wasserldsllchen oder wasserdlspeirgierbaren 
Pfropf copolymerisaten nach Anspruch 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, daS die polyetherhaltige Verbindung cl) ausgewahlt 
ist aus Polymerisaten/ die erhaltlich durch Uiasetzung von 
Polyethyleniiuinen itiit Alkylenoxiden. 

20 

12. Verwendung von Polymerisaten nach Anspruch 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, da£ die polyetherhaltigen Verbindungen cl) durch 
Polymerisation von ethylenisch ungesMttigten all^lenoxid- 
haltigen Monomeren und gegebenenf alls weiteren copoly- 
25 merisierbaren Monomeren hergestellt worden sind. 



13 . Verwendxing von Polymerisaten nach Anspruch 12 , dadurch 

gekennzeichnet , daS die polyetherhaltigen Verbi'ndimgen cl) 
durch Polymerisation von Polyalkylenoxidvinylethem und 
30 gegebenenfalls weiteren copolymerisierbaren Monomeren her- 

gestellt worden sind. 



14 . Verwendung von Polymerisaten nach Anspruch 12 , dadurch 

gekennzeichnet, daS die polyetherlialtigen Verbindungen cl) 
35 durch Polymerisation von Polyalkylenoxid(meth) acrylaten und 

gegebenenfalls weiteren copolymerisierbaren Monomeren her- 
gestellt worden sind. 



15 - Verwendung von wasserl5slichen oder wasserdispergierbaren 
40 Pfropf copolymerisaten nach Anspruch 4, dadurch gekenn- 

zeichnet, daE als weitere Comonomere des N-Vinylpyrrolidons 
z\ar Synthese der Pfropf grundlage c2) ausgew3hlt werden aus 
. der Gruppe: 



45 



(N-Vinylcaprolactam, N-Vinylimidazol und alkylsubstituierte 
N-Vinylimidazole sowie deren Salze mit Carbonsauren oder 
Mineralsauren sowie deren quartemierter Prodxikte, unge- 



wo 02/15854 

wobel : 



CT/EPOl/09491 



71 



Ri2=CH3oder ^ 
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Ri^sCHsOderR^^ 
R^^ = H, CH3, 



1?- 
-SIO 
R^^ 



-^1— CH3 
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Ri5 ein organischer Rest aus 1 bis 40 Kohlenstof f atomen, der 
Amino-, CarbonsSure- oder Sulf onatgaruppen enthalten kann, 
Oder ftir den Fall e=0, aucb das Anion einer anorganischen 
satire bedeutet, 

Tind wobei die Reste R^-i identisch oder unterschiedlicb 
sein kdnnen, \ind entweder aiis der Gruppe der aliphatischen 
Kohlenwasserstof fe mit 1 bis 20 Kohlens toff at omen stammen, 
cyclische alipbatische Kohlenwasserstof fe mit 3 bis 
20 C-Atomen sind, aromatischer Natur oder gleich R^^ sind, 
wobei : 



40 



mit der MaJSgabe, daS mindestens einer der Reste R^i, R^2 oder 
Ri3 ein polyalkylenoxidhal tiger Rest nach obengenannter 
Definition ist. 



und f eine ganze Zahl von 1 bis 6 ist. 
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a und b ganze Zahlen derart sind, dafi das Molekulargewicbt 
des Polysiloxan-Blocks zwischen 300 und 30000 liegt. 
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sattigte Sulf onsauren, Diallylammoniimchlorid, Viixylester, 
Vinylether, Styrol, A13cylstyrole, monoethylenisch 
sattigte Carbonsaure bzw. deren Salze, Ester, Amide 
imd Nitrile, Maleinsaureanbydrid sowie dessen ITalbester, 
N,N-Dialkylaminoalkyl(meth)-acrylate, sowie deren Salze mit 
Carbonsauren oder Hineralsaxiren sowie die quartemierten 
Produkte • 

Verwendung von wasserlSslichen oder wasserdispergierbaren 
Pfropf copolymerisaten nach Aaspruch 4, dadurch gekeim-. 
zeichnet, da£ die Pfropf gnrndlage c4)ausgewahlt ist aus 
Monosaccbariden , Oligosaccbar iden , Polysaccbariden , oxidat iv / 
hydrolytisch oder enzymatisch abgebauten Polysaccbariden, 
cbemiscb modif izierten Oligo- oder Polysaccbariden 
und Gemischen davon. 

Verwendung von Polymerisaten nacb Anspriichen 1, dadurch 
gekennzeicbnet, daS als weitere Comonomere b) ausgewablt 
werden aus der Gruppe: 

monoethyleniscb ungesattigte Carbonsauren und deren Salze, 
Ester, Amide und Nitrile von monoethyleniscb ungesattigten 
Carbonsa\iren/ Maleinsaureanbydrid sowie dessen Halbester, 
Diallylammoniimicblorid, Vinylester, Styrol, Allcylstyrole, 
ungesattigte Sulf onsauren, N-Vinyllactame, Vinylether, 
1-Vinylimidazol \md Allcylsubstituierte Vinylimidazole sowie 
deren Salze mit Carbonsa-uren oder Mineral sa\iren sowie deren 
quartemierten Produkte, N^N-Dialkylaminoalkyl (metb) - 
acrylate sowie deren quartemierten Produkte. 

Verwendung von Polymerisaten nacb Ansprucb 1, dadurcb gekenn- 
zeichnet, daS die Polymerisate zumindest teilweise verseift 
werden. 
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